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Resumen y Abstract 
 
Resumen 
En este trabajo se evaluó la reacción de transesterificación de la trioleína con metanol 
para la obtención de compuestos del biodiesel, con catalizadores sólidos heterogéneos 
básicos, basados en óxido de estroncio soportado sobre una sílica estructurada del tipo 
MCM-41. 
Se prepararon y caracterizaron algunos soportes de sílica estructurada, utilizando 
protocolos de síntesis hidrotérmica, en presencia de bromuro de hexadeciltrimetilamonio 
(CTAB) como director de estructura. Para tal efecto, se modificaron algunas variables 
tales como la naturaleza del precursor de sílicio, la temperatura del medio de reacción, el 
tiempo de reacción  y el tratamiento térmico del material. El soporte escogido para la 
preparación del catalizador fue el MCM-3a, el cual presentó el mejor comportamiento al 
ser calcinado a 650°C.  
Los catalizadores preparados de óxido de estroncio soportados sobre la sílica 
mesoporosa se trabajaron con dos diferentes cargas de Sr, al 9% y 16%. Estos sólidos 
se caracterizaron mediante técnicas de difracción de rayos X (DRX), fisisorción de 
nitrógeno a 77 K y espectroscopía raman. Los resultados obtenidos mostraron que el 
catalizador SrO/MCM-41 al 16% presentó un 93% de conversión de trioleína hacia 
otros productos componentes del biodiesel (dioleína, monoleína, glicerol y 
metilésteres). Este comportamiento se debe a la carga depositada dentro del 
soporte, lo cual contribuyó a la formación y distribución de los sitios activos básicos 
dentro del catalizador. 
 
Finalmente se planteó un posible mecanismo de la reacción de transesterificación y 
la contribución del catalizador dentro de la reacción. 
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Abstract 
 
In this work, the transesterification of triolein with methanol in the way obtain compounds 
of biodiesel, using basic heterogeneous catalysts based on strontium oxide supported on 
MCM-41 type silica, was evaluated. 
 
Mesostructural silica powders were prepared by using the hydrothermal synthesis method 
in the presence of hexadecyltrimethylammonium bromide as template. Several silicon 
sources were used. Thus, some synthesis parameters were modified: Silicon nature 
precursor, temperature of the reaction media, reaction time and the final thermal 
treatment. The support chosen for the preparation of the solid catalyst was MCM-3a, 
which showed the best performance when calcined at 650°C. 
 
The catalysts based on strontium oxide support on porous silica were worked with two 
different loads of Sr, 9% and 16%. They were characterized by techniques using X-ray 
diffraction (XRD), nitrogen physisorption at 77 K and Raman spectroscopy. The results 
showed that the catalyst with 16% Sr load, rises 93% conversion of triolein to other 
components of biodiesel pool (diolein, monolein, glycerol and methyl esters). This fact 
was attributed to the charge deposited into of the support, this also contributed to training 
and better distribution of active sites into the basic catalyst. In this sense, a possible 
mechanism is proposed.  
 
Keywords: Transesterification, heterogeneous catalyst, hydrothermal synthesis, 
mesostructured silica, MCM-41 
 
Contenido
 
 
 
Contenido 
                                                                                                                                 Pág. 
Resumen ......................................................................................................................... IX 
Lista de figuras ............................................................................................................. XV 
Lista de tablas .................................................................................................................. I 
Introducción .................................................................................................................... 1 
1. Estado del arte.......................................................................................................... 5 
1.1 Biodiesel .......................................................................................................... 5 
1.2 Óxidos alcalinotérreos como catalizadores sólidos heterogéneos  básicos ...... 9 
1.2.1 Superficie y fuerza básica de los óxidos alcalinotérreos. ..................... 10 
1.2.2 Síntesis de los óxidos alcalinotérreos con alta área superficial ........... 11 
1.2.3 Reacciones de transesterificación empleando catalizadores 
heterogéneos básicos como los óxidos alcalinotérreos ..................................... 11 
1.3 Las zeolitas y tamices moleculares mesoporosos .......................................... 13 
1.3.1 Tamices moleculares mesoporosos .................................................... 16 
1.3.1.1 MCM-41 .............................................................................................. 19 
1.3.1.2 Tamices moleculares empleados como soportes de catalizadores 
sólidos ácidos y básicos. ................................................................................... 20 
 Transesterificación de triacilglicéridos con metanol sobre un catalizador de 
SrO/SiO2 
 
XII 
 
1.3.2 Zeolitas y tamices moleculares mesoporosos modificados con óxidos 
metálicos alcalinotérreos. ...................................................................................22 
2. Metodología .............................................................................................................25 
2.1 Preparación de catalizadores .........................................................................25 
2.1.1 Reactivos utilizados .............................................................................25 
2.1.2 Preparación del soporte, síntesis de la sílica mesoporosa (MCM-41). .26 
2.1.3 Impregnación de los óxidos a la sílica mesoestructurada ....................28 
2.2 Técnicas de caracterización del soporte y los catalizadores ...........................30 
2.2.1 Difracción de rayos X ...........................................................................30 
2.2.2 Determinación del área superficial por el método BET .........................31 
2.2.3 Espectroscopía Raman ........................................................................33 
2.3 Evaluación catalítica .......................................................................................34 
2.3.1 Sistema de reacción ............................................................................34 
2.3.2 Condiciones de la reacción de transesterificación  ...............................35 
2.3.2.1 Equipo de cromatografía líquida de alta eficiencia (HPLC) ..................35 
2.3.2.2 Metodología de análisis en la reacción de transesterificación ..............35 
2.3.3 Medidas de la actividad catalítica ........................................................36 
2.3.3.1 Conversión (X) .....................................................................................36 
3. Caracterización  fisicoquímica del soporte y los catalizadores de SrO/MCM-4137 
3.1 Análisis de la caracterización fisicoquímica del soporte (MCM-41) .................37 
3.1.1 Análisis de los resultados de difracción de rayos X (DRX) ...................37 
Contenido XIII
 
XIII 
 
3.1.2 Análisis de los resultados de la determinación del  área superficial por 
el método BET. ................................................................................................. 40 
3.1.2.1 Influencia de las fuentes de silicio empleados en la síntesis 
hidrotérmica. ..................................................................................................... 44 
3.1.2.2 Influencia del tiempo y de la temperatura en la        preparación de la 
sílica MCM-41 ................................................................................................... 45 
3.2 Análisis de la caracterización fisicoquímica de los catalizadores de SrO/MCM-
41  ...................................................................................................................... 45 
3.2.1 Análisis de difracción de rayos X de los catalizadores ......................... 45 
3.2.2 Análisis de los resultados obtenidos por fisisorción de nitrógeno de los 
catalizadores ..................................................................................................... 48 
3.2.3 Análisis de los resultados obtenidos de espectroscopia raman ........... 52 
4. Evaluación catalítica .............................................................................................. 55 
4.1 Efecto de las condiciones reacción en la transesterificación. ......................... 55 
4.2 Comportamiento de la transformación de la trioleína a mono-, di y triglicéridos 
en relación con el tiempo de reacción. ..................................................................... 57 
4.3 Efecto del tiempo de reacción en la conversión de triglicéridos a componentes 
del biodiesel. ............................................................................................................ 60 
4.4 Posible mecanismo de reacción .................................................................... 62 
5. Conclusiones y recomendaciones ........................................................................ 65 
5.1 Conclusiones ................................................................................................. 65 
5.2 Recomendaciones ......................................................................................... 66 
A. Anexo: Preparación y estandarización de la solución de nitrato de estroncio . 67 
 Transesterificación de triacilglicéridos con metanol sobre un catalizador de 
SrO/SiO2 
 
XIV 
 
B. Anexo: Datos obtenidos de los cromatogramas acerca de los mono-, di- y 
triglicéridos ....................................................................................................................69 
Bibliografía .....................................................................................................................73 
Contenido
 
 
 
 
Lista de figuras 
                                                                                                                                       Pág. 
Figura 1-1: Reacción de transesterificación de triglicéridos………………………….. ….....6 
Figura 1-2: Mecanismo de reacción de transesterificación de la trioleína con metanol…..7 
Figura 1-3: Representación de los tetraedros de Si y Al……………………………………14 
Figura 1-4: Anillo formado por la unión de átomos de oxígeno (1) con átomos T (2) 
donde T puede ser silicio o aluminio u otro como fosforo…………………………………...15 
Figura 1-5: Ilustración de la familia M41S……………………………………………………17 
Figura 1-6: Mecanismo de la formación de la MCM-41…………………………………….20 
Figura 3-1: Patrón de Difracción de Rayos X de los materiales: (a) MCM-3a y   
(b) MCM-3………………………………………………………………………………………...38 
Figura 3-2: Relación entre a0 y d100……………………………………………………………39 
Figura 3-3: Isotermas de adsorción- desorción de nitrógeno de los materiales:  
(a) MCM- 3a (Calcinado a 650°C) y (b) MCM-3 (Calcinado a 550°C)……………………..41 
Figura 3-4: Isotermas de adsorción- desorción de nitrógeno de los materiales que se 
sintetizaron a diferentes temperaturas y tiempos: (a) MCM-1, (b) MCM-2 y (c) MCM-
4……………………………………………………………………………………………………43 
 
 Transesterificación de triacilglicéridos con metanol sobre un catalizador de 
SrO/SiO2 
 
XVI 
 
Figura 3-5: Patrones de DRX de las  muestras (a) SrO/MCM-41 (9%), (b)  
SrO/MCM-41 (16%) y (c) MCM-3a…………………………………………………………….46 
Figura 3-6: Isotermas de adsorción- desorción de nitrógeno de los catalizadores (a) 
SrO/MCM-41 (9%) y (b) SrO/MCM-41 (16%)…………………………………………………49 
Figura 3-7: Distribución del tamaño de poro (Método BJH) de los materiales: (a)  
MCM-3a, (b) SrO/ MCM-41 (9%) y (c) SrO/MCM-41 (16%)………………………………...51 
Figura 3-8: Espectro Raman de los catalizadores (a) SrO/MCM-41 (9%) y (b)  
SrO/MCM-41 (16%)……………………………………………………………………………...53 
Figura 4-1: Concentración (mM) en relación con el tiempo, con una relación molar 12:1 
(Metanol: Trioleína), a 60°C y 3 % de catalizador SrO/MCM-41 (9%), SrO/MCM-41 (16%) 
y SrO………………………………………………………………………………………………58 
Figura 4-2: Conversión de triglicéridos a mono- y di- en la reacción de  
Transesterificación……………………………………………………………………………….61 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Contenido
 
Lista de tablas 
                                                                                                                                 Pág. 
Tabla 1-1: Propiedades fisicoquímicas de los productos obtenidos en la 
transesterificación………………………………………………………………………………..8 
Tabla 1-2: Puntos de fusión de los ácidos grasos, metilésteres y mono-, di- y 
triglicéridos…………………………………………………………………………………………8 
Tabla 2-1: Muestras trabajadas a diferentes temperaturas de síntesis hidrotérmica y 
diferentes tiempos de cristalización……………………………………………………….......27 
Tabla 3-1: Análisis de los resultados obtenidos por DRX de las muestras preparadas    
del soporte………………………………………………………………………………………40 
Tabla 3-2: Caracterización del análisis textural de los materiales preparados…………...42 
Tabla 3-3: Análisis de los resultados de DRX de los catalizadores SrO/MCM-41……….47 
Tabla 3-4: Análisis de los resultados de fisisorción de nitrógeno de los catalizadores 
SrO/MCM-41……………………………………………………………………………………..48 
Tabla 4-1: Cambio en la concentración en relación con el tiempo, con una relación molar 
12:1 (Metanol: Trioleína), a 60°C y 3 % de catalizador SrO/MCM-41 (9%), SrO/MCM-41 
(16%) y SrO………………………………………………………………………………………57 
Tabla 4-2: Conversión de mmoles de triglicéridos a monoglicéridos y 
diglicéridos……..................................................................................................................60 
Tabla B-1: Datos obtenidos de los cromatogramas para la transformación de 
monoglicéridos…………………………………………………………………………………70 
 
 Transesterificación de triacilglicéridos con metanol sobre un catalizador de 
SrO/SiO2 
 
II 
 
Tabla B-2: Datos obtenidos de los cromatogramas para la transformación de  
diglicéridos………………………………………………………………………………………71 
 
Tabla B-3: Datos obtenidos de los cromatogramas para la transformación de  
triglicéridos………………………………………………………………………………………72 
 
 
 
 
 
 Introducción 
 
La producción de combustibles limpios es hoy uno de los principales retos para la 
mayoría de los países, no sólo porque su utilización disminuye sustancialmente la 
dependencia de los combustibles fósiles sujetos a importantes variaciones en sus 
precios, como en el caso del petróleo, sino también porque en materia ambiental resulta 
ser un mecanismo óptimo para la disminución de los gases efecto invernadero. 
 
Entre algunas de estas alternativas de combustibles limpios se encuentran el biodiesel, el 
cual es un combustible alternativo obtenido a partir de oleaginosas como son el girasol, la 
soya, la colza, la palma africana, entre otras. Es un combustible limpio, renovable y 
amigable con el medio ambiente por su baja emisión de SOX y CO2.  
 
En la elaboración de este biocombustible interviene la reacción de transesterificación de 
triglicéridos por alcohólisis. La transesterificación es una reacción que tiene lugar entre 
un éster de alto peso molecular (triacilglicéridos) y un alcohol liviano (metanol, etanol), 
para producir una mezcla de ésteres y glicerol que se conoce con el nombre de biodiesel. 
 
Entre los materiales más promisorios para el desarrollo de esta reacción, se hallan los 
catalizadores heterogéneos sólidos, ácidos y/o básicos, entre los cuales se encuentran 
las enzimas inmovilizadas, el óxido de titanio, los silicatos de metales alcalinotérreos, 
resinas de intercambio iónico y las guanidinas heterogenizadas soportadas en polímeros 
orgánicos. A pesar de ello, su uso está restringido a aplicaciones en las que su costo sea 
tolerable, por tanto el empleo de catalizadores homogéneos basados en sodio o 
hidróxido de potasio, metóxido de sodio o de potasio, es todavía común en las industrias, 
debido a su bajo costo y alta actividad. El inconveniente que generan estos catalizadores 
es que forman reacciones de saponificación en el medio de reacción, no se recuperan 
fácilmente, deben ser neutralizadas y eliminadas de los productos de reacción, situación 
que incrementa los costos y tiempos de producción [1-2].  
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Para resolver este problema, la investigación en el campo de los catalizadores 
heterogéneos se ha centrado en el desarrollo de nuevos materiales que posibiliten la 
separación del producto sin uso de disolventes, la fácil regeneración y reciclaje del 
catalizador, la  regulación del carácter corrosivo y la disminución de costos [3], de los 
cuales hasta el momento se conoce sólo una aplicación industrial, desarrollada por el 
Instituto Francés del Petróleo (IFP), en la producción de biodiesel [3-4].  
 
Una alternativa viable para solucionar este inconveniente es el empleo de los óxidos de 
metales alcalinotérreos como catalizadores heterogéneos sólidos básicos, en virtud a que 
se desempeñan mejor que los catalizadores convencionales homogéneos, debido a que 
presentan sitios de alta densidad electrónica, lo que los hace más reactivos en los sitios 
básicos de Lewis. Al utilizar un óxido metálico alcalinotérreo (SrO) soportado en un 
material mesoporoso (MCM-41) como catalizador heterogéneo sólido básico se busca: a. 
Aumentar las bases de Lewis en el material sólido formado, b. Generar mayor 
selectividad al ser empleado como catalizador en la reacción de transesterificación de 
triglicéridos, c. Evitar las reacciones colaterales de saponificación y d. Generar la 
recuperación parcial del catalizador empleado para tal fin. 
 
En este contexto el propósito de este trabajo fue preparar catalizadores activos y 
selectivos para la reacción de transesterificación de triacilglicéridos con metanol. Para 
este efecto se prepararon dos catalizadores con diferente concentración de óxido de 
estroncio soportado sobre una sílica mesoestructurada del tipo MCM. Con cada uno de 
estos catalizadores se determinó en qué rango de concentración de óxido soportado 
sobre la sílica mesoestructurada presenta mejores condiciones de conversión y 
selectividad de triacilglicéridos a ésteres, en la reacción de transesterificación.  
 
El trabajo de tesis que se presenta a continuación expondrá con mayor amplitud  y 
claridad lo descrito anteriormente. Este documento se encuentra seccionado en cuatro 
capítulos, en el primero de ellos se muestra una revisión de lo que se desarrolla 
actualmente sobre catalizadores heterogéneos básicos como, los óxidos alcalinotérreos y 
la utilización de materiales porosos del tipo tamiz molecular, basados en SiO2 [5], como 
soporte y sus posibles aplicaciones enfocadas hacia reacciones básicas. En el segundo 
capítulo se describe la metodología empleada para la preparación y caracterización del 
soporte y de los catalizadores desarrollados, empleados posteriormente en la reacción de 
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transesterificación. El soporte y los catalizadores preparados se caracterizaron con 
difracción de rayos X, esto para evaluar la pureza de las fases, así como el nivel de 
cristalinidad de los materiales. Otro método empleado para determinar área superficial, 
tamaño de poro y volumen de poro de los sólidos fue la fisisorción de nitrógeno a 77K. En 
el tercer capítulo se discuten los resultados obtenidos en la caracterización del soporte y 
los catalizadores elaborados. En el cuarto capítulo se muestran los resultados obtenidos 
en la evaluación catalítica y su correlación con los resultados de la caracterización. 
 
 
  
 
1.  Estado del arte 
1.1 Biodiesel 
 
El inminente descenso en la cantidad disponible de combustibles fósiles, así como 
algunas preocupaciones en cuanto al efecto ambiental de su utilización, han impulsado 
recientemente la búsqueda de sustitutos a partir de materias primas renovables que 
permitan los mismos usos que tienen aquellos de origen fósil, especialmente como 
productores de energía [6].  
 
En este sentido,  los aceites vegetales provenientes de las oleaginosas presentan una 
fuente importante para la producción del biodiesel. El biodiesel proveniente de esta 
fuente se conoce más comúnmente como diesel renovable o aceite vegetal hidrotratado, 
que se obtiene a partir de una hidrodesoxigenación de los aceites vegetales en presencia 
de hidrógeno y un catalizador. En la reacción habrá presencia de ácidos grasos de 
cadena corta, incluyendo alcanos lineales los cuales darán la formación de compuestos 
importante tales como el hexadecano, más comúnmente denominado cetano, que es la 
referencia de mayor calidad en el “índice de cetano” usado para evaluar los combustibles 
convencionales [7]. Algunas otras propiedades de este combustible renovable (baja 
viscosidad, alto índice de cetano, contenidos aceptables de azufre, agua y sedimentos), 
similares al diesel convencional, hacen que su uso a nivel comercial sea promisorio.  
 
Sin embargo, fueron los procesos de transesterificación, desarrollados a principios de la 
década de 1940, como resultado de la búsqueda de un método más simple para extraer 
glicerina durante la producción de jabón para elaborar explosivos durante la guerra, los 
que se impondrían como las técnicas convencionales en la producción de biodiesel [7-8]. 
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Actualmente se denomina biodiesel a los ésteres que se forman con ácidos grasos y 
alcoholes de cadena corta, ésta reacción se conoce como alcohólisis de ésteres o 
transesterificación, la cual tiene lugar entre un éster de alto peso molecular 
(triacilglicéridos) y un alcohol liviano (metanol, etanol), para producir una mezcla de 
ésteres y glicerol.  
 
Los esteres que conforman el biodiesel pueden ser obtenidos de los triglicéridos de los 
aceites mediante una transesterificación directa como se muestra en la Figura 1-1. 
 
Figura 1-1: Reacción de  transesterificación de los triglicéridos. 
 
 
Los estudios del mecanismo y de la cinética han demostrado que la transesterificación 
consiste en un número de reacciones consecutivas reversibles [9]. El triglicérido es 
convertido en un primer paso a diglicérido, luego a monoglicérido y finalmente a glicerina, 
liberándose en cada paso un mol de éster.  
 
Esta reacción depende de múltiples parámetros como la relación molar alcohol: aceite, 
los catalizadores utilizados, la temperatura, el tiempo de reacción y la calidad de la 
materia prima utilizada [1-2]. Como la reacción es reversible, esta puede mejorarse 
desplazando el equilibrio hacia los productos de reacción mediante la utilización de un 
exceso de alcohol; típicamente, puede emplearse metanol o etanol; sin embargo, se 
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prefiere el uso de metanol por su bajo costo y sus características físicas y químicas 
(alcohol de cadena corta) en comparación con el etanol (Ver Figura 1-2). 
 
 
Figura 1-2: Mecanismo de la reacción de transesterificación con trioleína y metanol [9]. 
 
 
Las propiedades fisicoquímicas de los productos que se obtienen en la reacción de 
transesterificación se resumen en la tabla 1-1.  
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Tabla 1-1: Propiedades fisicoquímicas de los productos de la transesterificación [7]. 
Nombre 
Gravedad 
específica 
gmL-1 
Punto de 
Fusión 
(°C) 
Punto de 
ebullición 
(°C) 
Solubilidad 
(>10%) 
Metil miristato 0,875 18,8     
Metil palmitato 0,825 30,6 196,0 Ácidos, benceno, EtOH, Et2O 
Metil estearato 0,850 38,0 215,0 Et2O, Cloroformo 
Metil oleato 0,875 -19,8 190,0 EtOH,Et2O 
Metanol 0,792 -97,0 64,7 H2O, éter, EtOH 
Glicerina 1,260 17,9 290,0 H2O,  EtOH 
      
El punto de ebullición y de fusión de cada uno de los ácidos grasos, metilésteres, mono-, 
di- y triglicéridos se incrementa con el número de carbonos presentes en la cadena de 
cada compuesto, pero disminuye con el número de dobles enlaces presentes. En la 
Tabla 1-2 se observa que los puntos de fusión aumentan en el orden de tri-, di- y mono 
glicérido, debido a la polaridad de la molécula y los enlaces de puente de hidrógeno [7]. 
 
Tabla 1-2: Puntos de fusión de los ácidos grasos, metilésteres y mono-, di- y triglicéridos. 
Ácidos grasos Punto de fusión (°C) 
Nombre Carbones Ácido Metilésteres 1-Monoglicérido 1-3 Diglicérido Triglicérido 
Ácido mirístico 14 54,4 18,8 70,5 66,8 57,0 
Ácido palmítico 16 62,9 30,6 77,0 76,3 63,5 
Ácido esteárico 18 69,6 39,1 81,5 79,4 73,1 
Ácido oleico 18:01 16,3 -19,8 35,2 21,5 5,5 
Ácido linoleico 18:02 -6,5 -35,0 12,3 -2,6 -13,1 
 
 
Después de la transesterificación de los triglicéridos, los productos generados son una 
mezcla de ésteres, glicerina, alcohol, catalizador y tri-, di- y monoglicéridos. Obtener 
esteres puros no es fácil, ya que estos vienen con impurezas de di- y monoglicéridos. Los 
monoglicéridos causan turbidez en la mezcla de ésteres. Sin embargo estos 
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componentes saturados generados poseen valor agregado en la industria de detergentes 
y de alimentos. La glicerina producida en la reacción se separa de la mezcla por 
centrifugación o sedimentación gravitacional, dándole finalmente un uso industrial, como 
glicerol o glicerina USP [10-11]. 
 
La transesterificación es la reacción empleada para producir biodiesel, sin embargo 
también se emplea para producir metilésteres, ampliamente utilizados por la industria de 
detergentes y cosméticos. 
 
1.2 Óxidos alcalinotérreos como catalizadores sólidos 
heterogéneos  básicos 
 
Las recientes investigaciones en catálisis se han enfocado en la construcción de 
catalizadores heterogéneos sólidos básicos con el fin de mejorar sus condiciones de 
preparación y características catalíticas, buscando de esta manera una alternativa de 
substitución de los catalizadores homogéneos básicos, tales como NaOH, KOH y otros, 
actualmente utilizados por la industria.  
 
Las investigaciones realizadas recientemente en este ámbito, se han enfocado en el 
desarrollo  de conocimientos sobre la catálisis básica, pero aún hay preocupación en los 
estudios desarrollados en la catálisis industrial, donde faltan nuevos avances al respecto, 
ya que en muchos de los procesos que existen a nivel industrial aún se emplean 
catalizadores homogéneos básicos, los cuales generan reacciones de saponificación en 
el medio de reacción, no se recuperan fácilmente, deben ser neutralizados y eliminados 
de los productos de reacción, situación que incrementa los costos y tiempos de 
producción. 
 
El nuevo camino a seguir es diseñar catalizadores heterogéneos sólidos básicos que 
permitan un mejor aprovechamiento de las materias primas y posibiliten la obtención de 
sustancias con alto valor agregado en la industria generando una mayor selectividad en 
los procesos a nivel industrial. 
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1.2.1 Superficie y fuerza básica de los óxidos alcalinotérreos. 
 
La superficie del sitio activo de una base de Lewis es aquella que es capaz de donar un 
par de electrones a una molécula adsorbida, donde la superficie activa corresponde a 
sitios de alta densidad electrónica. Se han trabajado óxidos alcalinotérreos y zeolitas, 
como sitios básicos de Lewis. 
 
En  los óxidos alcalinotérreos, un modelo de la carga y densidad predice que la fuerza de 
los sitios activos disminuye en el orden de: O2- > -OH > H2O > H3O+  
 
Uno de los casos es el que se muestra en los catalizadores de óxidos o catalizadores  
alcalinos dopados con metales, donde la superficie del sitio activo puede ser generada 
por: a. Descarboxilación de una de las superficies metálicas del carbonato, b. Intercambio 
de iones hidroxilo por cationes electropositivos, c. Deshidroxilación térmica de la 
superficie del catalizador, d. Condensación de las partículas de metal alcalino en la 
superficie y e. Reacción de un metal alcalino en una vacante de iones para dar aniones 
centrales [12]. 
 
Otro de los casos es el que se presenta en los óxidos alcalinos, en los cuales una 
molécula está relacionada con los sitios básicos de los pares iónicos M2+O= y los grupos 
OH; mientras que el ion metálico actúa como estabilizador del producto aniónico 
resultante. Sin embargo la superficie de estos materiales, cuando están en contacto con 
la atmósfera captura del ambiente CO2, H2O y en algunos casos oxígeno. Esto sucede 
por el pretratamiento a altas temperaturas a las que se somete el óxido, lo cual puede 
generar taponamiento en los sitios activos básicos formados. 
 
Un factor importante en la formación de esta superficie activa dentro del catalizador es la 
temperatura. Esta influye en los sitios básicos formados en la superficie del metal y 
además es la fuerza básica del sitio, por lo tanto a medida que aumenta la temperatura 
del tratamiento, las moléculas adsorbidas pueden ser desorbidas de acuerdo con la 
fuerza de interacción de los sitios básicos [12]. Los centros que se forman a altas 
temperaturas son más fuertes que los que se forman a bajas temperaturas. 
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1.2.2 Síntesis de los óxidos alcalinotérreos con alta área 
superficial 
 
Los óxidos alcalinotérreos se preparan por descomposición térmica de los compuestos 
precursores de los óxidos metálicos alcalinotérreos como los hidróxidos, clorhidratos, 
sulfatos y carbonatos. La descomposición térmica de los hidróxidos se usa con 
frecuencia para obtener MgO y CaO. Los carbonatos son empleados como sales 
precursoras para preparar BaO y SrO.  
 
Entre los óxidos alcalinotérreos usados como catalizadores debido a su actividad 
catalítica, se encuentran aquellos obtenidos a partir de hidróxidos, óxidos, carbonatos de 
magnesio, calcio y bario, que se aplicaron en reacciones de isomerización, formación de 
enlaces C-C, transferencia de hidrógeno y reacciones de transesterificación, las cuales 
constituyen un importante aporte en la síntesis asociada a la química fina, que depende a 
su vez del número y la capacidad de los sitios básicos de Lewis presentes en el sólido y 
que se forman durante la descomposición térmica de los precursores [1, 12-15]. 
 
En términos de caracterización física se han determinado las áreas superficiales de los 
óxidos alcalinotérreos sintetizados, los cuales se encuentran entre 130 y 300 m2g-1 para 
el MgO, mientras que para el CaO, SrO y BaO se han logrado áreas superficiales del 
orden de los 60, 10 y 2 m2g-1, respectivamente [16-17]. 
 
1.2.3 Reacciones de transesterificación empleando catalizadores 
heterogéneos básicos como los óxidos alcalinotérreos 
 
El uso de catalizadores heterogéneos en alcohólisis es propuesto por varios grupos de 
investigación de todo el mundo [6, 10-11, 15, 18-22]. Sin embargo, la mayoría de los 
catalizadores heterogéneos desarrollados son bastante caros y algunos son complicados 
de preparar, lo cual limita su aplicación a nivel industrial. Una propuesta es elaborar 
catalizadores heterogéneos básicos para ser utilizados en la reacción de 
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transesterificación de triglicéridos, lo cual podría resolver inconvenientes del proceso con 
catálisis homogénea como: a. Separación de la mezcla de reacción, sin que requiera de 
un disolvente, b. Regenerado fácilmente, c. Poseer un carácter menos corrosivo, d. 
Generar menos costos y e. Ser más amigable con el medio ambiente [3-4, 12, 21]. 
 
Algunos autores [1, 6, 11, 22-27] han reportado que la transesterificación de aceite de 
colza con metanol se cataliza efectivamente con óxidos alcalinotérreos, presentando alta 
selectividad a monoésteres (mayor al 80%). La mejor actividad la presentaron los óxidos 
de bario y magnesio. Bancquart y otros [18], muestran que algunos óxidos básicos como 
el óxido de magnesio y el óxido de cerio son catalizadores eficientes en las reacciones de 
transesterificación frente a catalizadores homogéneos, presentando similitud en  
rendimiento y selectividad.  En otros trabajos se reportaron conversiones de triglicéridos 
a esteres mayores del 95%, empleando catalizadores de óxido de calcio y óxido de 
estroncio [26, 28-29].  
 
Con respecto al empleo del óxido de estroncio como catalizador en este tipo de 
reacciones no se han realizado muchos estudios, a pesar de que el óxido de estroncio es 
un metal alcalinotérreo muy activo. Un estudio desarrollado por Liu y otros [26] sobre la 
transesterificación de aceite de soya para la producción de biodiesel empleando como 
catalizador SrO, muestra que se obtuvo una conversión del 90% de triacilglicéridos a 
metilésteres, empleando 3% de catalizador, con una relación molar de 12:1 alcohol-
aceite, a 65°C durante 30 minutos de reacción, señalando que a pesar de la baja área 
superficial del catalizador (1,05 m2g-1), los resultados fueron satisfactorios. También, 
según los autores, se demostró que el catalizador es estable, incluso después de 10 
ciclos de reacción. Otro trabajo que empleó el SrO como catalizador es el presentado por  
Koberg y otros [28], en el que se optimiza la transesterificación de aceites vírgenes de 
soya y cocina para la obtención de biodiesel, con base en la  irradiación de microondas 
como una fuerza impulsora en la reacción de alcohólisis. Según los autores esta 
combinación demostró una alta actividad catalítica y estabilidad en el catalizador, 
obteniendo finalmente óptimas conversiones de metilésteres (>90%). 
 
Para mejorar los parámetros ya descritos de los óxidos alcalinotérreos y su empleo como 
catalizadores heterogéneos, se sugiere la impregnación de un óxido (SrO) sobre una 
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estructura mesoporosa del tipo MCM-41; esto con el fin de aumentar la disposición de los 
sitios activos y mejorar la selectividad a mono, di y tri ésteres.  
 
1.3  Las zeolitas y tamices moleculares mesoporosos 
 
Las zeolitas son materiales sólidos que pertenecen al grupo de los óxidos cerámicos 
mixtos. Fueron descritas por primera vez, como grupos minerales, por Axel Crostedt en 
1756. Estas se conocen como aluminosilicatos cristalinos basados en un esqueleto 
estructural rígido de tipo aniónico, con canales y cavidades (cajas) bien definidas. Estas 
cavidades contienen cationes metálicos intercambiables (Na+, K+, Ca2+ y otros), además 
de ésto, pueden retener moléculas huésped removibles y reemplazables (agua en las 
zeolitas naturales).  
 
Las zeolitas y los tamices moleculares se caracterizan por poseer una geometría 
tridimensional; es decir, son sólidos reticulares, a diferencia de las arcillas cuya 
estructura es laminar toda vez que se construyen a partir de filosilicatos. 
 
Algunos materiales  sólidos como las zeolitas tienen la propiedad de seleccionar el paso 
de iones, moléculas y otros compuestos a través de sus poros. Por ello los tamices 
moleculares actúan como mallas y dependiendo del método de preparación, puede incidir 
sobre el tamaño y la estructura del poro. La fórmula general de una zeolita corresponde  
M  AlO2-  	SiO2
 ∙ nH2O, donde M representa cationes de número de oxidación,       n que neutralizan las cargas negativas del esqueleto estructural del aluminosilicato. 
 
Las unidades de construcción primaria de las zeolitas y de la gran mayoría de los tamices 
moleculares son los tetraedros de silicatos y aluminatos unidos por los vértices a través 
de puentes de oxígeno no lineales. Los tetraedros pueden unirse compartiendo dos, tres 
o cuatro vértices, con los cuales forman una gran variedad de estructuras diferentes. (Ver 
Figura 1-3).   
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Figura 1-3: Representación  de los tetraedros de Si y Al  [30]. 
 
 
La estructura cristalina de las zeolitas está organizada sistemáticamente por conjunto de 
tetraedros (TO4 unidades). Los tetraedros de coordinación del silicio se unen a otros 
iones del metal del TO4, actualmente las zeolitas se construyen por enlaces de átomos 
de oxígeno de 4 a 14 [30]. 
 
Según la IUPAC los materiales porosos se clasifican en tres grupos: a. Materiales 
microporosos  con diámetro de poros de 20 Å, b. Materiales mesoporosos  con un rango 
de diámetro de poros de 20 -500 Å y c. Materiales macroporosos con diámetro de poro 
mayores de 500 Å [31-32]. 
 
Existen numerosas zeolitas naturales pero por razones químicas (pureza) y técnicas las 
más importantes, en términos de su aplicación, son sintéticas. Así, la gran variedad de 
sólidos y su diversidad de características hizo necesario establecer pautas y normas para 
su clasificación, codificación y reconocimiento. Así, se tiene que los tipos de estructuras 
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son independientes de la composición, de la distribución de los átomos T (B, Be, Al, Si, 
Ge, Sn, Co, Fe), y de las dimensiones de celda o de la simetría. (Ver Figura 1-4) 
 
 
Figura 1-4: Anillo formado por la unión de  átomos de oxígeno (1) con átomos T (2), 
donde T puede ser silicio, aluminio u otro átomo como el fósforo [31]. 
 
 
 
En virtud de la estructura química y de la organización espacial, las zeolitas y los tamices 
moleculares tienen propiedades relativamente inusuales tales como: a. Características 
ácido – base, b. Capacidad de intercambio iónico, c. Alta capacidad de adsorción de 
gases y vapores, y  d. Selectividad de forma. 
 
Las propiedades ácido – base de las zeolitas se tipifican de acuerdo con la naturaleza de 
los sitios (Brônsted y Lewis),  según la fuerza  ácida (fuerte y débil) y en ajuste  con la 
concentración (cantidad) de los sitios. 
 
La capacidad de intercambio iónico de las zeolitas surge como una consecuencia  de la 
necesidad  de compensar el exceso de la carga negativa que soporta los tetraedros  de 
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aluminio. Los iones intercambiables son del tipo de los metales alcalinos y alcalinotérreos 
si bien, también este fenómeno  tiene ocurrencia con iones  de metales más pesados. 
 
La existencia de canales, cavidades y supercajas en las zeolitas y tamices moleculares 
hacen que estos sólidos posean excepcionales capacidades de adsorción. Estas 
características, que se manifiestan frente a diversos gases y vapores, hace que las 
zeolitas puedan utilizarse en separación, control de la polución ambiental y catálisis. El 
fenómeno que se traduce en alta área superficial, se puede evaluar mediante la toma de 
isotermas de adsorción – desorción de nitrógeno a la temperatura del nitrógeno líquido 
(77K).  
 
La selectividad de la forma es un fenómeno asociado a la aplicación catalítica de las 
zeolitas y tamices moleculares. La geometría y densidad de los poros hace que a los 
sitios activos sólo puedan llegar, adsorberse y reaccionen moléculas que cumplan 
determinada forma y orientación. 
 
1.3.1  Tamices moleculares mesoporosos 
 
Los materiales porosos del tipo tamiz molecular, basados en SiO2, se han desarrollado y 
estudiado por más de una década [33] y sus aplicaciones se han enfocado hacia 
reacciones ácidas más que hacia reacciones básicas. Estos materiales se definen como 
sólidos que contienen poros, cavidades o canales para la difusión de sustratos; poseen 
una alta área superficial, un volumen de poro específico y una alta estabilidad térmica. 
Tales características además de las propiedades de adsorción, los hacen adecuados 
para diversas aplicaciones en catálisis ácida, básica o redox. Esto ha estimulado 
numerosos estudios para mejorar las propiedades fisicoquímicas de estos materiales y 
modificar procedimientos de síntesis con el objeto de incrementar su potencial 
aplicabilidad. 
 
El término tamiz molecular fue empleado para el año 1932, el cual se aplicaba a sólidos 
con adsorción selectiva de moléculas de aproximadamente 0,5 nm. Luego en el año de 
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1982 apareció la síntesis de una familia denominada aluminosilicatos, y otra en el año 
1984. Esta familia fue conocida como silicoaluminofosfatos, donde se especificaba mejor 
el concepto de tamices moleculares [34-35]. Para el año 1989, la Mobil Oil Corporation 
inició síntesis de silicatos mesoporosos, y no fue sino hasta 1992 cuando científicos de la 
Mobil reportaron un novedoso concepto en la síntesis de nuevos materiales 
estructurados, conocidos como MCM (Mobil Crystalline Materials) [13, 33, 36-41], los que 
tuvieron un enorme impacto de aplicación en la catálisis, adsorción, óptica y electrónica. 
Estos materiales estructurados, pertenecen a la familia de los tamices moleculares 
conocida como M41S, la cual se encuentra constituida básicamente por tres miembros: 
MCM-41,  MCM-48 y  MCM-50. (Ver figura 1-5) 
 
Figura 1-5: Ilustración de la familia M41S [42]. 
 
 
 
La MCM-41 es una sílica estructurada, altamente ordenada, con  un arreglo hexagonal, 
de poros unidimensionales hexagonales distribuidos uniformemente dentro de la 
estructura. Los patrones de difracción de rayos X (DRX) de este tipo de material cuentan 
con cuatro reflexiones, con una intensidad en los planos (100) y otras de menor 
intensidad en los planos (110), (200) y (210).  La MCM-48, presenta una estructura 
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cúbica con  patrones de difracción de rayos X que representan ocho reflexiones. La sílica 
MCM-50, muestra una   mesofase laminar inestable.  
 
En la síntesis de estos materiales, se utilizan geles heterogéneos como precursores, que 
luego se someten a condiciones hidrotérmicas (entre 100°C y 150°C), en medio alcalino, 
con una gran variedad de bases minerales (HO-). El gel heterogéneo está formado por 
las sustancias  que proporcionan su forma estructural (Si, Al), los agentes mineralizantes 
(HO-, F-), los directores de estructura (cationes o moléculas neutras) y el disolvente 
(generalmente agua). Los aniones tales como el hidróxido o el fluoruro permiten la 
disolución del gel en fracciones activas que forman las semillas para el proceso de 
cristalización. Las especies orgánicas más utilizadas como directores de estructura son 
las aminas o compuestos relacionados (cationes de amonio cuaternario), que pueden 
removerse de la estructura generalmente por calcinación [33, 36-37, 43]; esto con el fin 
de producir materiales de poros abiertos, útiles en adsorción y catálisis. La importancia 
de este tipo materiales radica en su estructura química y en su organización espacial, lo 
cual le confiere propiedades ácido-base, capacidad de intercambio iónico, alta capacidad 
de absorción de gases y vapores, y selectividad de forma [44-47]. 
 
En general, algunos aspectos que hay que tener en cuenta para la síntesis del tamiz 
molecular son: 
 
• El tipo de relación tensoactivo: sílice, la cual determina la encapsulación de la 
micela. Esta servirá como director de estructura del material mesoporoso y 
determinará su estructura. 
 
• La longitud de cadena alquílica del surfactante, la cual desempeña un papel 
importante en la determinación de las dimensiones de la micela y en el tamaño de 
poro. 
 
• pH, tiempo, temperatura de la síntesis hidrotérmica y temperatura de calcinación.  
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1.3.1.1 MCM-41 
 
La MCM-41, es uno de los miembros de la familia M41S de tamices moleculares 
mesoporosos posee un arreglo hexagonal de poros uniformes, los cuales tienen un 
diámetro en el rango de 2-10 nm. Este arreglo hexagonal de poros también se conoce 
como estructura de panal de abeja, muy bien definido, debido a las fuertes interacciones 
electrostáticas entre el director de estructura (surfactante) y la fuente inorgánica. Este 
tamiz mesoporoso es el más estudiado y conocido, debido a los diferentes usos que se le 
dan en distintas áreas [33, 42, 44, 48-49]. Otras propiedades físicas muy interesantes de 
estos materiales mesoporosos son: Alta área superficial de hasta 1000 m2g-1, un volumen 
específico de poros de hasta 1,3 cm3g-1 y una alta estabilidad térmica. Tales 
características además de sus propiedades de adsorción, los hacen sumamente 
adecuados para diversas aplicaciones en catálisis ácida, básica o redox. 
 
1.3.1.1.1 Mecanismo de formación de la MCM-41 
 
La síntesis de este material se describe a través de un mecanismo conocido como LCT 
(Liquid- Crystal Template), y se ve formado por la presencia de un surfactante en una 
solución acuosa y la adición de una fuente inorgánica como el silicio en un medio básico. 
 
En la primera etapa de formación, las moléculas del surfactante de tipo catiónico forman 
micelas, las cuales presentan arreglos de moléculas en forma tubular, esférica o laminar.  
 
Esto es debido a que existe una parte hidrofóbica y una parte hidrofílica, en donde las 
hidrofóbicas se unen para minimizar las fuerzas repulsivas con el agua. Posteriormente, 
se adiciona la fuente inorgánica de silicio y, de esta manera, ocurre la hidrólisis y la 
polimerización alrededor de las micelas atraídas por las fuerzas electrostáticas entre las 
micelas positivas S+ y la fuente inorgánica I-. Luego, se da la formación de una mesofase, 
entre la fuente inorgánica y las diferentes micelas ya formadas y un incremento en el 
espesor de pared, como se muestra en la Figura 1-6. Esta mesofase está determinada 
por la composición de la mezcla, el pH y la temperatura. Estos parámetros son cruciales, 
para obtener la estructura deseada [36, 47, 49]. 
 
 Transesterificación de triacilglicéridos con metanol sobre un catalizador de 
SrO/SiO2  
 
20 
 
Figura 1-6: Mecanismo de formación de la MCM-41 [36]. 
 
1.3.1.2 Tamices moleculares empleados como soportes de 
catalizadores sólidos ácidos y básicos. 
 
La incorporación de Al y metales de transición en la red silícea se implementó para 
incrementar la acidez, la capacidad de intercambio iónico y la actividad catalítica de estos 
tamices moleculares. El reemplazo de silicio por aluminio coordinado tetraédricamente en 
la red permite crear sitios ácidos de Brônsted  por descomposición térmica de iones 
amonio generando protones ácidos en los puentes HO-Si. Dado que esta acidez de 
Brônsted es una precondición importante para una variedad de reacciones catalíticas que 
involucran hidrocarburos, los esfuerzos para incorporar Al en posiciones tetraédricas en 
las paredes de estos materiales se han intensificado [50]. Hay muchos reportes sobre la 
síntesis y caracterización de Al-MCM-41 con un amplio rango de  relaciones Si/Al en la 
red y con diferentes fuentes de Si y de Al. Tanto la acidez como la influencia de la 
relación Si/Al sobre la relación de sitios de Brônsted a sitios de Lewis se ha estudiado por 
espectroscopia FTIR después de la adsorción de amoníaco o piridina [51]. La acidez de 
estos materiales es, sin embargo, más débil que la de las zeolitas HY y casi similar a la 
de la sílica- alumina amorfa. Así, los progresos en el área de la catálisis ácida se han 
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visto retrasados debido principalmente a la baja fuerza ácida de los catalizadores Al-
MCM-41. 
 
Cauvel y otros [52] reportaron algunos estudios sobre la síntesis de materiales 
mesoporosos híbridos inorgánicos-orgánicos con grupos alquílicos y ácidos 
alquilsulfónicos. Estos materiales híbridos se han sintetizado tanto por sililación 
secundaria como por síntesis directa en un solo paso. Estos materiales mesoporosos 
poseen una alta fuerza ácida y los catalizadores presentan una buena eficiencia en 
reacciones de esterificación de glicerol con ácidos grasos. 
 
A pesar de la baja acidez de los materiales Al-MCM-41, su alta área superficial junto con 
la presencia de grupos capaces de ser funcionalizados los hace muy útiles como 
soportes para óxidos metálicos y compuestos organometálicos, sobre los cuales se 
puede lograr una alta dispersión de la fase activa [52-53]. Además, la red porosa  
altamente regular de estos sólidos sugiere también su uso en la industria de refinamiento 
de petróleo en procesos que requieren moderada acidez e involucran moléculas de gran 
tamaño o como reservorios para otras especies químicamente activas. 
 
Por otro lado, además de su uso como catalizadores ácidos estos materiales 
mesoporosos presentan una potencial aplicación en procesos de catálisis básica, 
particularmente aquellos que involucran moléculas de gran tamaño como en química fina 
o en la producción de productos farmacéuticos, sin las limitaciones estéricas que se 
presentan en los tamices moleculares microporosos. En este caso, la basicidad podría 
favorecerse por un gran contenido de aluminio en la estructura, por la presencia de iones 
de elementos altamente electropositivos como cationes de compensación y por la 
introducción, dentro de la red porosa, de especies básicas tales como óxidos de 
elementos alcalinos o alcalinos térreos [54-56]. En algunos casos, la preparación de 
estos catalizadores básicos involucra el contacto directo del material MCM-41 con 
soluciones básicas, seguido esto por calcinación. Sin embargo, se han encontrado pocos 
datos acerca de la estabilidad de MCM-41 en medio básico. Se ha reportado por Corma y 
otros [57] un estudio acerca de la influencia de una serie de tratamientos tales como 
impregnación e intercambio iónico, en medio ligeramente ácido, sobre las propiedades 
estructurales y texturales de catalizadores Al-MCM-41 sintetizados en presencia tanto de 
cationes sodio o cesio. 
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Existen pocos estudios sobre la preparación y aplicación de catalizadores basados en 
metales alcalinotérreos, soportados sobre sílica mesoporosa y aplicados a reacciones de 
transesterificación [3, 10, 19, 56]. En el trabajo realizado por Barrault y otros [56] se 
estudió el óxido de magnesio soportado sobre un material mesoporoso. Con este estudio 
se pretendía preparar un catalizador con mayor actividad  para reacciones de 
transesterificación y más limpio, lo cual efectivamente se consiguió. Albuquerque y otros 
[3] trabajaron en el estudio del óxido de calcio soportado sobre SBA-15 y otros materiales 
mesoporosos, consiguiendo buenos resultados del material en cuanto su estructura y 
caracterización, mostrando buena actividad catalítica.  
 
1.3.2 Zeolitas y tamices moleculares mesoporosos modificados 
con óxidos metálicos alcalinotérreos. 
 
Debido a su estructura porosa bien definida y limitaciones espaciales, las zeolitas y los 
tamices moleculares del tipo aluminosilicatos y silicatos mesoporosos son catalizadores 
selectivos de forma. Estos catalizadores se están desarrollando para reducir al mínimo la 
contaminación que se genera con los catalizadores homogéneos básicos. Por lo tanto 
están siendo ampliamente estudiados para mejorar sus condiciones catalíticas. 
 
En el desarrollo de catalizadores de selectividad de forma se tienen a las zeolitas 
básicas, las cuales se forman por el intercambio de protones que se da entre la zeolita 
con una base y los cationes alcalinotérreos presentes en el proceso, los cuales aportan al 
medio  átomos de oxígeno con alta densidad electrónica permitiendo la formación de 
sitios básicos dentro de la zeolita. Es conveniente que adicional a lo anterior exista una 
adición de óxidos alcalinos al medio para que los sitios básicos sean más fuertes y 
propicios para el uso como catalizadores básicos. 
 
Hathaway y otros [58] y, Kim y otros [59], reportaron que el exceso de alcalinidad 
generado por descomposición de sales e hidróxidos alcalinos en las cavidades de las 
zeolitas, resultado de la generación de los sitios activos básicos, presentan más actividad 
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que las zeolitas que intercambiaron reacciones con catalizadores básicos, como la 
deshidrogenación de 2-propanol y alquilación de tolueno con metanol. Los autores 
plantean que los sitios activos básicos son óxidos alcalinotérreos encapsulados en las 
cavidades de las zeolitas. 
 
Los tamices moleculares mesoporosos (MCM-41) se transformaron en materiales 
básicos por intercambio de cationes alcalinos o por impregnación y posterior 
descomposición térmica de sales de metales alcalinos [60].  
 
Las zeolitas modificadas o los tamices moleculares con óxidos alcalinos u óxidos 
alcalinotérreos se obtienen cuando se da un intercambio catiónico entre el ión sodio de la 
zeolita con una solución acuosa de la sal del alcalinotérreo, después de esto las zeolitas 
o los tamices se lavan y por último se calcinan. Otra forma de preparar este tipo de 
materiales es por el método de impregnación con sales alcalinotérreas, tales como 
nitratos, acetatos, carbonatos u otras, y posteriormente se calcinan [61-63]. 
 
Recientemente, Zhu y otros [64-67] reportaron la aplicación de radiación en microondas 
en la impregnación de MgO en zeolitas y tamices moleculares mesoporosos, generando 
la formación de sitios fuertemente básicos. Siguiendo esta metodología, el óxido de 
magnesio se impregnó en zeolitas LTL, ZSM-5, beta y MCM-48. Los resultados obtenidos 
se evaluaron en la descomposición del 2-propanol y 2-cis-butano. Además se encontró 
que la actividad del soporte MgO se ve afectada por la estructura de la zeolita, mostrando 
mayor actividad en los catalizadores  MgO/ zeolita KLTL y MgO/ zeolita NaLT. 
 
  
 
2. Metodología 
2.1 Preparación de catalizadores 
 
En el presente capítulo, se describen los materiales utilizados en la preparación de los 
catalizadores y su caracterización. 
 
2.1.1 Reactivos utilizados 
 
A continuación se muestra una lista de los reactivos y disolventes empleados en la 
preparación, caracterización y evaluación de los catalizadores. 
 
• Bromuro de hexadeciltrimetilamonio (CTAB 99% de pureza, obtenido de Sigma-
Aldrich). 
• Tetraortosilicato de etilo (TEOS 99% de pureza, obtenido de Merck). 
• Sílica coloidal al 30% (Ludox®, obtenido de E.M. Science). 
• Disolución de amoniaco (25% de pureza, obtenido de Merck). 
• Nitrato de estroncio (Sr (NO3)2, 99,0% de pureza, obtenido de Merck). 
• Aire seco (AGA) 
• Oxígeno (AGA) 
• Trioleína grado práctico (65% de pureza, obtenido de  Sigma–Aldrich). 
• Metanol grado HPLC (99,9% de pureza según análisis de cromatografía de gas y 
un contenido de agua de 0,03%, obtenido de Panreac)  
 Transesterificación de triacilglicéridos con metanol sobre un catalizador de 
SrO/SiO2  
 
26 
 
• n–Hexano grado HPLC (95,0% de pureza como n–hexano y de 98,0% de pureza 
como isómeros determinadas a partir de análisis de cromatografía de gas y un 
contenido máximo de 0,01% de agua, obtenido de Panreac). 
• Acetonitrilo grado HPLC obtenido (99,99% de pureza obtenida por cromatografía 
de gas y contenido de agua de 0,001% obtenido mediante titulación de Karl 
Fischer, obtenido de Honeywell). 
• 2–Propanol grado HPLC (99,9% de pureza obtenida por cromatografía de gas y 
contenido de agua de 0,007% obtenido por titulación de Karl Fischer, obtenido de 
Honeywell). 
• Trioleína o 2,3-tri-(cis-9-octadenoil)-glicerol (≥ 99% de pureza, obtenido de 
Sigma–Aldrich). 
• Monoleína o 1-(cis-9-octadenoil)-glicerol (≥ 99% de pureza, obtenido de Sigma–
Aldrich). 
• Dioleína o Glicerol-1,2 (≥ 99% de pureza, obtenido de Sigma–Aldrich). 
 
2.1.2 Preparación del soporte, síntesis de la sílica mesoporosa 
(MCM-41). 
 
Para la síntesis de la sílica mesoporosa  MCM-41 se realizó el siguiente procedimiento: 
Inicialmente se preparó una disolución de 2,400 g (6,6 mmoles) de bromuro de 
hexadeciltrimetilamonio (CTAB 99%, Sigma), empleado como director de estructura y 
120,0 mL de agua desionizada, utilizada como disolvente. Esta disolución se agitó hasta 
obtener un medio homogéneo y claro. Luego, se adicionó a la mezcla 8,0 mL de 
hidróxido de amonio (25%, Merck), usado como agente mineralizante de la reacción. La 
solución obtenida se agitó durante 15 minutos y su pH fue ajustado a 11,5; ya que es 
indispensable para el medio de reacción que el pH sea altamente básico. Después se 
adicionó a la mezcla 10,0  mL (0,045 moles) de tetraortosilicato de etilo (TEOS 99%, 
Merck) o sílica coloidal, Ludox® (sílica coloidal 30%  (6,52 M) en H2O, EM-Science), 
empleados como fuentes de sílica. Este reactivo se agregó lentamente (gota a gota) a la 
disolución durante un periodo de 30 minutos con agitación constante [37, 68]. La fuente 
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de sílica empleada (TEOS o Ludox ®) se hidrolizó y se condensó para generar la 
formación de aniones polidentados, que luego se coordinaron con el grupo polar del 
surfactante; y de esta manera formaron el ensamble sílica– director de estructura, el cual 
proporcionó la viscosidad del medio hasta darse la formación de un gel.  
 
El resultado de esta mezcla fue un gel con composición  molar: 1 SiO2: 0,152 CTAB: 2,8 
NH3: 141,2 H2O.    
 
Las partículas de sílica se condensaron y se organizaron en una red a través de puentes 
siloxanos. Para consolidar la estructuración del sólido alrededor de las organizaciones 
micelares del surfactante, el gel se transfirió a un autoclave (que consiste en un vaso de 
Teflón revestido por una chaqueta de acero inoxidable) que posteriormente se selló y 
calentó bajo presión autógena a una temperatura de 100 °C, durante 144 horas. Se 
trabajaron algunas modificaciones en la temperatura y en el tiempo de síntesis 
hidrotérmica, tal como se muestra en la Tabla 2-1.  
 
 
Tabla 2-1: Muestras trabajadas a diferentes temperaturas de síntesis hidrotérmica y 
diferentes tiempos de cristalización. 
Código Fuente de 
sílica 
Temperatura 
síntesis 
hidrotérmica °C 
Tiempo de 
cristalización 
(horas) 
Temperatura 
de 
calcinación 
°C 
MCM-1 Ludox® 100 144 550 
MCM-2 TEOS 100 144 550 
MCM-3 TEOS 120 96 550 
MCM-4 TEOS 140 24 550 
MCM-3a TEOS 120 96 650 
 
 
El producto final se recuperó por filtración, se lavó con agua destilada y con 50 mL de 
etanol. El sólido se secó a 80 °C durante 12 horas. La calcinación se llevó a cabo a 
550°C en una atmósfera de aire con un flujo de 100 cm3s–1 durante 8 horas, con una 
rampa de calentamiento de 5 °C min–1 y tiempos de residencia de 1 h a 250 °C,  1h a 
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450°C y 5h a  550°C, con el fin de remover los residuos de surfactante de la estructura 
del material. El producto que presentó las mejores condiciones de textura se sometió a 
tratamiento térmico, en presencia de oxígeno, a 650°C. 
 
2.1.3 Impregnación de los óxidos a la sílica mesoestructurada 
 
La ruta de obtención de los catalizadores, involucró la obtención de los materiales 
mediante el método de impregnación incipiente, sometiendo los precursores (en este 
caso una sal de nitrato de estroncio) a un tratamiento térmico para generar los 
correspondientes óxidos. Se trabajaron dos diferentes concentraciones de nitrato de 
estroncio (1,730 M y 0,989 M) para la impregnación de los óxidos en el soporte (Ver 
anexo A). Los cálculos pertinentes para la obtención de la carga de estroncio en cada 
uno de los catalizadores se realizaron de la siguiente forma: 
 Vp ∗  Cd =  nSr(NO3)2              (2.1) 
 
nSr(NO3)2  ∗ PM (Sr) =   m(Sr) ,        (2.2) 
 
m   =   m(Sr)   +    ms ,         (2.3) 
  
 m(Sr)   =   ω  ∗  m(Sr)   +   ms            (2.4) 
 
ω  =   (Sr)(Sr)    s  × 100 %        (2.5) 
 
Donde: 
 
Vp : Volumen de poro del soporte. 
Cd  : Concentración de la solución de nitrato de estroncio (1,730 M y 0,989M). 
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nSr(NO3)2 : Moles de nitrato de estroncio formadas. 
PM (Sr) : Peso molecular del estroncio. 
m(Sr) : Masa (mg) de estroncio depositado por poro. 
ms : Masa (mg) del soporte. ω : Porcentaje (%) de la carga de estroncio. 
 
Las cargas que se trabajaron en los catalizadores fueron del 16 % y 9 %. 
 
Para dar paso a la impregnación incipiente, fue indispensable conocer el valor del 
volumen de poro del soporte escogido (MCM-3a), con el fin de determinar la cantidad 
necesaria de volumen de disolución de nitrato de estroncio a ser utilizada para la 
impregnación. Por consiguiente, el volumen de poro se determinó por medio de 
isotermas de adsorción- desorción obteniendo un valor de 0,612 cm3g-1. El volumen de 
disolución se determinó de la siguiente forma: 
 Vd =  Vp ∗  ms           (2.6) 
 
Donde: 
 
Vd  : Volumen de disolución empleado para la impregnación. Vp: Volumen de poro del soporte. 
 ms: Masa de soporte empleada en la impregnación. 
 
Teniendo en cuenta lo anterior, el procedimiento que se llevó a cabo para el desarrollo 
del catalizador fue el siguiente: En un frasco de vidrio se adicionó ~500 mg del soporte 
colocando un septa como sello, se le hizo vacío al medio para evitar que los poros 
presentes dentro del material se ocuparan de aire y no permitieran el paso de la 
disolución de nitrato de estroncio a los mismos. El sólido se agitó durante 20 minutos 
utilizando un equipo de ultrasonido (Ultrasonik), luego se le inyectó un volumen de 
disolución de nitrato de estroncio (305 µL), conservando la agitación y el vacio durante 2 
horas, esto con el fin de mejorar la impregnación de la solución dentro del material 
soporte y darle mayor homogeneidad a la mezcla. Posteriormente se secó la muestra a 
60 °C durante un periodo de 2 horas. Se retiró de la estufa y se sometió a calcinación. 
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La calcinación del catalizador se trabajó a una temperatura de 650°C en una atmósfera 
de oxígeno con un flujo de 35 cm3s–1 durante 5 horas, con una rampa de calentamiento 
de   5 °C min–1 y tiempos de residencia de 1 h a 250°C, 1 h a 450°C y 3 h a 650°C.  
 
2.2 Técnicas de caracterización del soporte y los 
catalizadores 
 
Los materiales obtenidos se evaluaron con diferentes técnicas de caracterización 
fisicoquímica. La pureza y la morfología de las fases, así como el grado de cristalinidad 
de los materiales se evaluó mediante difracción de rayos X (DRX), la determinación del 
área superficial del sólido se hizo mediante el método Brunauer, Emmett y Teller [69] 
(BET), a partir de isotermas de adsorción de nitrógeno a 77K. El diámetro y el tamaño de 
poro se determinaron aplicando el método de Barret, Joyner y Halenda [70] (BJH).  
 
2.2.1 Difracción de rayos X 
 
La difracción de rayos X es una técnica que consiste en hacer pasar un haz de rayos X a 
través de un cristal de la sustancia sujeta a estudio. El haz  incide en varias direcciones, 
debido a la simetría de la agrupación de los átomos, y por difracción da lugar a un patrón 
de reflexiones que pueden interpretarse según la ubicación de los átomos en el cristal; 
aplicando la ley de Bragg [71]. Esta ley proporciona una representación muy simple del 
proceso, considerando el fenómeno desde el punto de vista de una reflexión pura en los 
planos reticulares y paralelos de un cristal perfecto, la cual viene dada por la siguiente 
ecuación: 
 
 nλ =   2d sen θ          (2.7) 
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Donde: 
 
n : Orden de la reflexión. 
λ : Longitud de la onda de rayos X. 
d : Distancia entre los planos. 
θ : Angulo de difracción. 
 
El registro obtenido en el patrón de difracción contiene toda la información estructural del 
material en estudio, en forma de distancias interplanares, las cuales son características 
de cada cristal y viene dada por la posición y el tamaño de los átomos. También se 
puede obtener información de fases cristalinas, para diferenciar distintas fases dentro de 
una misma muestra y para estimar el tamaño de partículas. 
 
La pureza y la morfología de las fases, así como el grado de cristalinidad de los 
materiales se evaluaron mediante difracción de rayos X (DRX). Los difractogramas se 
analizaron en un equipo PANalytical X’ Pert Pro MPD, dotado con un detector Ultra Fast 
X’Celerator, en disposición Bragg- Brentano, utilizando la radiación Cu Kα (λ = 1,5406 Å).  
Los difractogramas se corrieron entre 1,8 y 10 grados 2θ,  con pasos de 0,01 grados 2θ e 
irradiaciones de 60 segundos por cada paso. Los resultados se analizaron y se refinaron 
empleando los programas X’Pert High Score® y Celref®. 
 
2.2.2 Determinación del área superficial por el método BET 
 
La técnica de fisisorción de gases es la técnica más empleada en la determinación de 
áreas superficiales, distribución de tamaños de poro y calores de adsorción. 
 
La fisisorción se produce cuando un gas se pone en contacto con un sólido 
desgasificado, originándose fuerzas de van der Waals que pueden ser de tipo London o 
de tipo dipolo-dipolo, con energías que van de 1 a 5 kJmol-1. 
 
Al ponerse en contacto un gas con la superficie de un sólido, se produce un equilibrio 
entre las moléculas adsorbidas y las moléculas en fase gaseosa, que dependen de la 
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presión del gas y la temperatura. La relación existente entre las moléculas adsorbidas y 
la presión a temperatura constante se puede representar como una isoterma de 
adsorción [72-73]. 
 
El método más utilizado para la determinación de las áreas superficiales es el de 
Brunauer, Emmett y Teller (BET) [69]. La teoría de BET se fundamenta en la desarrollada 
por Langmuir, extendida a la formación de multicapas, la cual presume que el calor de 
adsorción liberado a partir de la segunda capa son todas iguales. 
 
La determinación del área superficial del sólido se hizo mediante el método Brunauer, 
Emmett y Teller [69] (BET), a partir de isotermas de adsorción de nitrógeno a 77K, 
utilizando  un equipo comercial de adsorción–desorción Micromeritics ASAP 2020.  Cada 
una de las muestras se desgasificó durante 12h a 350°C. La adsorción se midió a -196°C 
con un rango de presiones relativas comprendido entre 0,01 y 0,995. Para determinar el 
área superficial (SBET) se utiliza la ecuación: 
 
 
SBET   =   &' ∗( 	),+,- × .+/0
 m2g-1,,1.1 cm3 CNTP ∗ .+23  nm2m242                 (2.8) 
 
Donde: 
V   : Volumen adsorbido en monocapa en cm3gcat-1 . 
σ    : Área del sólido que cubre una molécula de adsorbato. Para este caso es nitrógeno y         
se tiene que σN2 es igual a  0,162 nm2 molec-1. 
1018: Término que se introduce para que la superficie quede expresada en m2 g-1. 
 
El diámetro y el tamaño de poro se determinaron aplicando el método de Barret, Joyner y 
Halenda [70] (BJH). El método BJH asume que la geometría de los poros es cilíndrica y 
que el área de cada poro es constante. Para ello se aplica la ecuación de Kelvin (Ver 
Ecuación 2.9) a un rango de diámetro de poros entre 2 nm y 300 nm. 
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ln 667  =   − ,&9:RT                                     (2.9) 
 
Donde: 
 
P/P0: Presión relativa. 
V: Volumen molar del líquido (cm3 mol-1). 
γ: Tensión superficial (dina cm-1). 
r: Radio de poro (Å). 
R: Constante de los gases (8,31x 107 erg (mol K)-1). 
T: Temperatura de desorción (K). 
 
Para calcular el volumen de poro (ecuación 2.10) se tiene en cuenta el cambio de 
volumen de desorción al descender de P/P0 aproximado a uno hasta llegar a presiones 
relativas bajas.  
 
Vp =   πr=,L           (2.10) 
 
Donde: 
 
L: Longitud de poro. 
r=: Radio de poro. 
2.2.3 Espectroscopía Raman 
La espectroscopía Raman es una técnica fótonica de alta resolución que proporciona en 
pocos segundos información química y estructural de casi cualquier material o 
compuesto orgánico y/o inorgánico permitiendo así su identificación. El análisis mediante 
espectroscopía Raman se basa en el examen de luz dispersada por un material al incidir 
sobre él un haz de luz monocromático. Una pequeña porción de la luz dispersada 
inelásticamente generando ligeros cambios de frecuencia que son característicos del 
material a analizar sin necesitar éste ningún tipo de preparación especial y que no 
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conlleva ninguna alteración de la superficie sobre la que se realiza el análisis, es decir, es 
no destructiva [74]. 
El análisis se realizó en un equipo MicroRaman HR800 LabRam high resolution (20- 
400°C).  
Los parámetros que se emplearon para realizar el análisis de los catalizadores fue el 
siguiente:  
• Exposición: 7 s 
• Acumulación: 3 
• Observación: 150-1500 
• Poder: < 22 mW 
• Operador: Gas 
• Laser: 473 nm 
• Espectro: Multi 
• Hole: 1000 
• Slit: 1000 
2.3 Evaluación catalítica 
2.3.1 Sistema de reacción 
 
La reacción de transesterificación de la trioleína en metanol se llevó a cabo en un frasco 
de vidrio Schott con tapa, de 25 mL.  Se tuvieron en cuenta algunos parámetros para 
establecer las condiciones de reacción, como la relación molar alcohol: aceite (12:1), la 
temperatura de reacción (60°C), agitación del medio (1500 rpm) y la cantidad de 
catalizador que fue empleado para la reacción (3%). El procedimiento consistió en los 
descrito a continuación: Inicialmente se pesaron 164 mg de catalizador que se mezclaron 
con 3,0 mL de metanol, luego de que la mezcla estuviera estable y homogénea, se 
adicionaron 6,0 mL de aceite, momento en el cual se dio inicio a la reacción.  
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Se tomaron muestras de los ensayos realizados a las 5, 12, 19, 24, 36 y 46 horas de 
reacción. De cada ensayo se tomaron alícuotas de 100 µL, las cuales se centrifugaron a 
6000 rpm durante 15 minutos, esto con el fin de separar trazas presentes del catalizador 
en la muestra. Luego se tomaron alícuotas de 13 µL que se guardaron en viales a -20°C 
para su posterior análisis por HPLC. 
 
2.3.2 Condiciones de la reacción de transesterificación 
2.3.2.1 Equipo de cromatografía líquida de alta eficiencia (HPLC) 
 
El equipo que se utilizó para analizar el seguimiento de la reacción de transesterificación 
fue un equipo de HPLC Hitachi modelo LaChrom Elite (Tokio-Japón), el cual viene 
equipado con: 
 
• Bomba cuaternaria Hitachi VWR L–2130 
• Horno para columnas Hitachi L–2300 
• Detector UV Hitachi L – 2400 
• Automuestreador Hitachi L – 2200 con capacidad para 200 muestras 
• Software EZChrom Elite Client/Server® de control, adquisición y análisis de datos 
• Computador, impresora 
 
2.3.2.2  Metodología de análisis en la reacción de 
transesterificación 
 
Para identificar mono-, di- y triglicéridos se desarrolló un método de HPLC, el sustrato 
utilizado en la reacción de transesterificación fue trioleína. 
 
Se tomaron de la reacción de transesterificación alícuotas de 100µL, las cuales se 
centrifugaron a 10000 rpm para separar residuos del catalizador, luego de esta muestra 
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se toman alícuotas de 13 µL llevadas a 390 µL de n-hexano usado para disolver la 
muestra (Dilución 30:1). Los viales se colocaron en el inyector del equipo y se ejecutó el 
análisis. Al terminar el análisis, los cromatogramas se guardaron y por último se 
analizaron para reportar los resultados obtenidos. 
 
Las condiciones del análisis fueron las siguientes: 
 
• Columna: LiChrospher® RP-18 de 250 mm de longitud, 4 mm de diámetro interno 
y 5 µm de diámetro de poro. 
• Método de detección: UV a 215 nm de longitud de onda 
• Fase móvil: Acetonitrilo: Isopropanol: n-hexano. 
• Método de elución: Gradiente, 49% A, 27% B y 24%C durante 10 minutos y 
ascendiendo  hasta 100% B en 10 minutos. 
 
Para la determinación de mono-, di- y triglicéridos se realizaron previamente curvas de 
calibración, que relacionaron la concentración de monoleína, dioleína y trioleína con el 
área obtenida en los cromatogramas. Para ello se emplearon patrones de monoleína, 
dioleína y trioleína (99,9%) a diferentes concentraciones. 
 
2.3.3 Medidas de la actividad catalítica 
2.3.3.1 Conversión (X) 
 
	%X
  =   ?7 TAG @  ?A TAG?7 TAG   ∗   100         (2.11) 
 
Donde: 
 
nB TAG  : Moles iníciales de triacetilglicéridos. n TAG : Moles transformados de triacetilglicéridos 
 
  
 
3. Caracterización  fisicoquímica del soporte y 
los catalizadores de SrO/MCM-41 
3.1 Análisis de la caracterización fisicoquímica del 
soporte (MCM-41) 
Para la caracterización fisicoquímica del soporte se analizaron los resultados obtenidos 
en difracción de rayos X (DRX) y fisisorción de nitrógeno (BET). Cada uno de estos 
análisis proporcionó información acerca de los soportes preparados y estableció los 
parámetros para escoger el soporte empleado en los catalizadores básicos heterogéneos 
de SrO. A continuación se describe cada uno de estos análisis y sus respectivos 
resultados. 
 
3.1.1 Análisis de los resultados de difracción de rayos X (DRX) 
En la Figura 3-1 se presentan los difractogramas de los materiales MCM-3 y MCM-3a, los 
cuales se sintetizaron a 120°C durante un tiempo de cristalización de 96 horas y 
posteriormente se calcinaron a 550°C y 650°C, respectivamente; estos difractogramas 
muestran las reflexiones características de una estructura hexagonal típica del material 
MCM-41 en los planos (100), (110) y (200), dando muestra de la retención de la simetría 
hexagonal y un ordenamiento estructural que se genera por la deshidratación de los 
grupos silanol (Si-OH) presentes en el precursor y una mayor compactación de la 
mesofase que se forma como consecuencia de los procesos de mineralización. Al 
comparar los resultados obtenidos en los difractogramas de los materiales MCM-3 y 
MCM-3a, se puede determinar que al trabajar a altas temperaturas de calcinación 
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(650°C), se conservan las características de estructura hexagonal y mesoporosidad, esto 
sucedió con el sólido MCM-3a, el cual se escogió como soporte para la elaboración de 
los catalizadores de SrO.  
En el difractograma de la figura 3-1(a), se observan las posiciones (2θ) de las tres 
señales características 2,07°; 3,68° y 4,29°, en comparación con los planos de reflexión 
destacados en la bibliografía, mostrando una evidente correspondencia con la estructura 
hexagonal del tipo P6m de la sílica mesoestructurada MCM-41 [33, 47]. 
 
Figura 3-1: Patrón de difracción de rayos X de los materiales (a) MCM-3a y (b) MCM-3. 
 
 
A partir de estos datos se determinan algunos parámetros de red, entre ellos la relación 
entre el espaciado-–d  	C.++
  y el valor del parámetro de celda 	D+
. Los cuales dan un 
indicativo del espacio interlaminar presente entre cada poro formado dentro de la 
estructura, el cual se observa en la Figura 3-2. 
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Figura 3-2: Relación entre D+ y  C.++[36]. 
 
 
La señal de mayor intensidad que se muestra en la Figura 3-1, se ajusta a la reflexión 
(100) y a partir de ella se determina que el espaciado–d  	C.++
 es de 4,26 nm; en este 
mismo sentido, se verifica que el valor del parámetro de celda 	D+
 es de 4,92 nm (Ver 
Ecuación 3.1).  
DE =  2C.++ √3H                  (3.1) 
En la Tabla 3-1 se muestran los principales parámetros estructurales obtenidos por 
difracción de rayos X. El valor del espesor de pared (t) se calculó a partir de la relación 
[75], 
I =   J2 3  C.++ −  KL                   (3.2) 
En la cual KL es el diámetro de poro establecido con el método de BJH [70], según las 
isotermas de adsorción-desorción.  
Con respecto a los datos que se enseñan en la Tabla 3-1 , es evidente que los valores de 
2θ y d100 [36] se incrementan con la temperatura y el tiempo de la síntesis hidrotérmica;  
además,  en el sólido emergen los planos de reflexión  (110) y (200), tal como se muestra 
en la Figura 3-1.  Esto no ocurrió con el sólido MCM-4, que se trabajó a 140°C durante 24 
horas y que posteriormente se calcinó a 550°C; la sílica MCM–41  no se formó en la 
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medida en que los difractogramas corresponden a materiales amorfos [76] o en el mejor 
de los casos a otras formas de sílica. 
 
Tabla 3-1: Análisis de los resultados obtenidos por DRX de las muestras preparadas del 
soporte. 
Código 
2θ(°) a0 d100 Espesor de celda 
100 110 200 (nm) (nm) (nm) 
MCM-1 Amorfo 
MCM-2 2,39 4,25 3,68 1,6 
MCM-3 2,10 3,74 4,35 4,86 4,21 1,58 
MCM-4 Amorfo 
MCM-3a 2,07 3,68 4,29 4,92 4,26 1,55 
 
 
3.1.2 Análisis de los resultados de la determinación del  área 
superficial por el método BET. 
El examen de la textura de estos materiales se hizo a partir de isoterma de adsorción de 
N2 a 77K, utilizando el modelo de  Brünauer- Emmett- Teller (BET) el cual está basado en 
la adsorción física de nitrógeno (fisisorción). 
En la Figura 3-3 se muestran las isotermas de los sólidos obtenidos en este trabajo. Los 
materiales MCM-3 y MCM-3a presentan isotermas del tipo IV, características de  
adsorbentes mesoporosos, en donde el anillo de histéresis está asociado con la 
condensación capilar que ocurre en los mesoporos; es importante anotar que la curva de 
desorción coincide en gran parte con la de adsorción, la histéresis es pequeña y se 
ajusta a la presencia de capilares tubulares abiertos en ambos extremos.   
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Figura 3-3: Isoterma de adsorción-desorción de nitrógeno de los materiales (a) MCM-3a 
(calcinado a 650°C) y (b) MCM-3 (Calcinado a 550°C). 
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Los valores de área superficial fueron de 726 m2g–1  y de 777 m2g–1 para los sólidos 
MCM-3a y MCM-3, respectivamente.  Los datos reportados en literatura muestran valores 
de área superficial por encima de 600 m2g–1 [37, 44, 49, 68, 77]. Algunos autores 
sugieren trabajar en la etapa de calcinación dos tipos de atmósferas, inicialmente una de 
helio y luego otra de aire, esto con el fin de obtener áreas superficiales más altas, ya que 
en una de las etapas de calcinación parece tener un marcado efecto sobre la textura.  
Los resultados obtenidos en este trabajo en cuanto al área superficial son concordantes 
con la información referenciada en la bibliografía para este tipo de materiales.   
El volumen de poro obtenido,  de 0,612 y 0,638 cm3g–1 y diámetros de poro de 3,37 nm y 
3,28 nm para las muestras MCM-3a y MCM-3, respectivamente. Estos valores de 
diámetro de poro se encuentran dentro del rango de los sólidos mesoporosos (2 a 50 
nm).  
Tabla 3-2: Características del análisis textural de los materiales preparados. 
Código 
SBET Vp Dp 
(m2g-1) (cm3g-1) (nm) 
MCM-1 306 0,24 3,42 
MCM-2 439 0,28 2,57 
MCM-3 777 0,64 3,28 
MCM-4 58 0,12 8,22 
MCM-3a 726 0,61 3,37 
 
Los datos de otros materiales aquí preparados se destacan en la Tabla 3-2. Algunos 
sólidos (MCM-1, MCM-2 y MCM-4) presentan áreas superficiales inferiores a las 
reportadas en la literatura y sus isotermas no son del tipo IV, que son típicas de 
estructuras mesoporosas; por lo tanto, se puede afirmar que bajo las condiciones de 
síntesis que corresponde a estas sílicas no se dio la formación de la estructura 
hexagonal y que lo que se obtuvo fue otro tipo de sílica, tal como lo sugieren las 
isotermas mostradas en la Figura 3-4. 
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Figura 3-4: Isotermas de adsorción- desorción de nitrógeno de los materiales que se 
sintetizaron a diferentes condiciones de temperatura y tiempo: (a) MCM-1, (b) MCM-2 y 
(c) MCM-4. 
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3.1.2.1  Influencia de las fuentes de silicio empleados en la 
síntesis hidrotérmica. 
En este trabajo se emplearon dos precursores de silicio para la síntesis hidrotérmica de 
sílica mesoestructurada, uno de ellos fue sílica coloidal (Ludox®) y el otro fue el tetra  
ortosilicato de etilo (TEOS);  cada una de estas fuentes se emplearon en la misma 
proporción en la reacción y se sometieron a 100°C durante 144h.  El sólido MCM-1  
(Ludox®) presentó un isoterma de adsorción-desorción de nitrógeno característico de 
una sílica amorfa, sin ningún arreglo ordenado en su estructura como los que se 
muestran típicamente en los adsorbentes mesoporosos, los cuales son de tipo IV; es 
posible que en estos materiales no se haya generado la formación de la fase 
mesoporosa, lo cual ocurre durante la etapa de policondensación de la sílica 
mesoestructurada, dando paso a una alta organización de micelas y la obtención de 
áreas superficiales altas. Este paso no se presentó bajo estas condiciones de síntesis, 
por lo tanto no hubo crecimiento de los cristales inicialmente formados en la estructura 
mesoporosa.  
La preparación de la sílica MCM-2 presentó una situación diferente al caso anterior. En el 
procedimiento de este sólido se utilizó TEOS como  precursor de sílicio, el cual presenta 
grupos silanol (Si-OH) dentro de su estructura y esto, por reacciones de condensación y 
policondensación,  puede facilitar la formación de la red cristalina en la fase mesoporosa 
del sólido; a partir de estos grupos ocurre una reorganización de las micelas alrededor 
del director de estructura o surfactante,  paso que se genera en la policondensación de la 
sílica, ayudando a que se dé la formación progresiva de la fase mesoestructurada. En 
función de la temperatura, esta síntesis puede ajustarse para lograr áreas superficiales 
más altas. 
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3.1.2.2 Influencia del tiempo y de la temperatura en la        
preparación de la sílica MCM-41 
Tal parece, en concordancia con varios investigadores, que con el incremento de la 
temperatura de la síntesis hidrotérmica disminuye el tiempo necesario para obtener 
cristales de la sílica mesoporosa [36, 78].  Esto resulta evidente a partir de la información 
suministrada por la difracción de rayos X, en la cual se destacan las reflexiones 
características de la sílica MCM-41 en los sólidos MCM-3 y MCM-3a, y a partir de las 
isotermas de adsorción de nitrógeno, que corresponden a distribuciones bimodales de 
tamaño de poros; sin embargo, es claro que a temperatura cercanas a los 140 °C (como 
ocurrió con el sólido MCM-4),  no se obtiene un material cristalino. 
Un hecho muy importante para destacar es que bajo calentamiento, a 650 °C y tiempo de 
exposición prolongados, el sólido MCM-3a no perdió su estructura (hexagonal) como 
tampoco  disminuyó el área superficial. Esta es, en términos de comportamiento, una 
evidencia adicional sobre la preparación exitosa de la sílica mesoestructuradas MCM–41. 
 
3.2 Análisis de la caracterización fisicoquímica de los 
catalizadores de SrO/MCM-41 
Una vez preparados los catalizadores SrO/MCM-41 (9% y 16%  carga de Sr), éstos se 
caracterizaron con diferentes técnicas como la difracción de rayos X (DRX), fisisorción de 
nitrógeno (BET), microscopia electrónica de transmisión (TEM) y espectroscopía raman, 
para acopiar  información  acerca de estos materiales. 
 
3.2.1 Análisis de difracción de rayos X de los catalizadores 
 
Esta técnica permitió mostrar un registro que contiene información estructural acerca de 
estos sólidos. Cada compuesto presenta una serie única de reflexiones de difracción de 
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rayos X, las cuales difieren de un material a otro, y se encuentran determinadas por la 
posición y el tamaño de los átomos. 
 
Figura 3-5: Patrones de DRX de las  muestras (a) SrO/MCM-41 (9%), (b) SrO/MCM-41 
(16%) y (c) MCM-3a. 
 
 
En la Figura 3-5 se muestran  los difractogramas del soporte MCM-3a y los catalizadores 
SrO/MCM-41 (9% y 16% carga de Sr). En los difractogramas de los catalizadores se 
observan las señales características del soporte, presentando los planos de reflexión 
(100), (110) y (200) propios de las sílicas mesoestructuradas; sin embargo, no se 
observan señales correspondientes al óxido de estroncio, situación que muestra que este 
óxido se encuentra disperso en la superficie y dentro de los capilares tubulares 
correspondientes a la estructura hexagonal del soporte empleado, por lo tanto no alcanza 
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a ser detectado por esta técnica. También es evidente una disminución en la intensidad 
de la señal (100) en ambos catalizadores, especialmente en el sólido SrO/MCM-41 (16%) 
con respecto a la muestra MCM-3a, lo cual se pudo haber generado por un 
reordenamiento de la estructura hexagonal del soporte. Además, se puede apreciar un 
desplazamiento a valores mayores en las posiciones (2θ), debido a la deshidratación de 
los grupos silanol (Si-OH) presentes y a una mayor compactación de la mesofase del 
soporte empleado para la preparación de los catalizadores.  
 
Tabla 3-3: Análisis de los resultados de DRX de los catalizadores SrO/MCM-41  
Código 
2θ(°) a0 d100 
100 110 200 (nm) (nm) 
MCM-3a 2,07 3,68 4,29 4,92 4,26 
SrO/MCM-41 (9%) 2,09 3,76 4,32 4,88 4,23 
SrO/MCM-41 (16%) 2,10 3,71 4,36 4,86 4,21 
 
En la tabla 3-3 se observan los parámetros estructurales obtenidos por difracción de  
rayos X.  Los valores reportados de d-espaciado (d100) fueron de 4,23 nm y 4,21 nm para 
los  catalizadores SrO/MCM-41 (9%) y SrO/MCM-41 (16%), los parámetros de celda (a0) 
reportados fueron de 4,88 nm y 4,86 nm, respectivamente; es evidente que se muestra 
una leve disminución en los resultados obtenidos con respecto al soporte, es posible que 
esta disminución se deba a la ocupación del óxido de estroncio dentro de los capilares 
tubulares propios de la estructura hexagonal mesoporosa de la MCM-41, lo cual se 
generó durante la calcinación de los catalizadores, en donde el SrO fue incorporado 
dentro de la sílica mesoporosa a partir de la impregnación de Sr(NO3)2  y calcinación 
para formar el óxido, el cual se depositó dentro de las cavidades tubulares de la sílica 
mesoporosa. 
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3.2.2 Análisis de los resultados obtenidos por fisisorción de 
nitrógeno de los catalizadores 
La fisisorción de nitrógeno prueba las propiedades de la textura del material, histéresis (la 
diferencia entre las curvas de adsorción y desorción), área superficial, volumen del poro, 
tamaño del poro (distribución) y geometría del poro. Como se muestra en la Figura 3-6, 
en donde se observan los catalizadores SrO/MCM-41 (9%) y SrO/MCM-41 (16%), los 
cuales muestran un isoterma tipo IV, conservando las características de un sólido 
mesoporoso, esto demuestra que después de someter cada uno de los catalizadores a 
una temperatura de calcinación de 650 °C, no colapsa la estructura del soporte y esta 
sigue conservando su forma hexagonal y su mesopororosidad. 
En la tabla 3-4 se reportan los resultados obtenidos del análisis de fisisorción de 
nitrógeno de los catalizadores y el soporte utilizado para preparar los catalizadores 
heterogéneos básicos de óxido de estroncio. 
 
Tabla 3-4: Análisis de los resultados de fisisorción de nitrógeno de los catalizadores 
SrO/MCM-41 
Código 
SBET Vp Dp 
(m2g-1) (cm3g-1) (nm) 
MCM-3a 726 0,61 3,37 
SrO/MCM-41 (9%) 463 0,43 3,74 
SrO/MCM-41 (16%) 206 0,31 5,97 
 
 
 
 
Caracterización fisicoquímica del soporte y los catalizadores de SrO/MCM-41  
 
49 
 
Figura 3-6: Isotermas de adsorción- desorción de nitrógeno de los catalizadores (a) 
SrO/MCM-41 (9%) y (b) SrO/MCM-41 (16%) 
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Los valores de área superficial fueron de 463 m2g–1  y de 206 m2g–1 para los sólidos 
SrO/MCM-41 (9%) y SrO/MCM-41 (16%), respectivamente.  Estos valores fueron 
inferiores a los reportados por el soporte (MCM-3a) que fue de 726 m2g–1, mostrando una  
disminución en el área superficial de los sólidos, la cual dependió en gran parte de la 
carga de Sr suministrada al soporte en la impregnación de los catalizadores. A medida 
que se aumentaba la carga de Sr, el área superficial disminuyó paulatinamente como se 
muestra en los resultados obtenidos.  
Los catalizadores de SrO soportados sobre la sílica del tipo MCM-41 presentan un 
aumento en el área superficial en comparación con los datos reportados de área 
superficial del SrO sin soportar, los cuales se encuentran alrededor del 0,5 m2g–1 y 1,05 
m2g–1 [20-21], presentando un área inferior a la obtenida por los catalizadores soportados 
sobre la sílica mesoporosa. Esto evidencia que al emplear la sílica mesoporosa como 
soporte genera una mejor distribución del óxido de estroncio dentro del catalizador, 
contribuyendo a la formación de un mayor número de sitios activos básicos dentro de la 
estructura. 
El volumen de poro obtenido fue de 0,433 y 0,307 cm3g–1 y diámetros de poro de 3,74 nm 
y 5,97 nm para las muestras SrO/MCM-41 (9%) y SrO/MCM-41 (16%), respectivamente. 
El diámetro de poro que se reporta para el catalizador SrO/MCM-41 (9%) se encuentra 
dentro del rango de los sólidos mesoporosos (2- 50 nm), caso que no ocurre con el 
catalizador SrO/MCM-41 (16%) que se encuentra por encima de este valor, 
perteneciendo a los materiales macroporosos. Esto pudo haberse presentado por la 
carga suministrada al soporte y por la posterior calcinación de la muestra, la cual generó 
el rompimiento de algunos poros presentes dentro de la estructura mesosoporosa del 
soporte, los cuales no fueron ocupados o llenados por la carga de óxido de estroncio 
proporcionada para el catalizador.  Aunque esto no se evidencia en la Figura 3-6 (b), en 
donde el isoterma de adsorción-desorción del catalizador SrO/MCM-41 (16%) presenta 
un comportamiento de tipo IV, característico de estructuras mesoporosas, lo que  
confirma que la estructura del soporte no colapsó en la formación del catalizador. 
En la Figura 3-7 se muestra la distribución del tamaño de poro según el método BJH, del 
soporte y los catalizadores preparados. Las curvas de volumen de poro (cm3 (gÅ)-1) 
contra diámetro de poro (Å) presentan una distribución bimodal de diámetro de poro. 
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Figura 3-7: Distribución del tamaño de poro (Método BJH) de los materiales: (a) MCM-
3a, (b) SrO/ MCM-41 (9%) y (c) SrO/MCM-41 (16%). 
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Se puede determinar que en las curvas de distribución obtenidas de los catalizadores se 
presentó un cambio en las propiedades texturales del material soporte. Así mismo en el 
SrO/MCM-41 (9%) y SrO/MCM-41 (16%) se muestra una distribución bimodal, situación 
que se ve reflejada en la disminución del área superficial de los catalizadores preparados 
y en el valor de volumen de poro reportado por cada uno de los sólidos, además en la 
presencia de SrO dentro de la estructura mesoporosa del soporte. 
 
3.2.3 Análisis de los resultados obtenidos de espectroscopia 
Raman 
La espectroscopía Raman es una técnica espectroscópica para estudiar los modos de 
baja frecuencia vibracional, rotacional y otros en un sistema [79]. Se basa en la 
dispersión inelástica, o dispersión Raman, de luz monocromática, por lo general de un 
láser en el espectro visible, infrarrojo cercano, o cerca del ultravioleta. La luz del láser 
interactúa con los fotones o excitaciones en el sistema, dando lugar a la energía de los 
fotones del láser, los cuales se mueven hacia arriba o hacia abajo. El cambio de energía 
genera información sobre los modos de fotones en el sistema.  
Esta técnica es ampliamente utilizada para caracterizar materiales mesoporosos ricos en 
SiO2. En la figura 3-8 se observa el espectro Raman del catalizador SrO/MCM-41 (9%) y 
SrO/MCM-41 (16%), en este se presentan bandas características de la MCM-41 a 980 
cm-1, 493 cm-1 y entre 150 -180 cm-1. Entre 960 – 800 cm-1, se presenta una banda de 
vibración asociado con la asimetría Si-O-Si y los modos de estiramiento simétrico. En la 
banda que se muestra en 980 cm-1 se observa una banda media, donde se asignan los 
modos de estiramiento  Si-O de los grupos silanol. En la banda a 493 cm-1 y alrededores 
de 500 cm-1 se asigna a las fases presentes de SiO2, donde se generan movimientos de 
los átomos de oxígeno y puentes Si-O-Si. Entre 850 - 250 cm-1 se presentan bandas de 
menor intensidad, donde se encuentran los puentes siloxanos de la estructura 
mesoporosa [80-81]. La banda de mayor intensidad que se presenta se observa 
alrededor de 1050 cm-1, la cual es característica de grupos metálicos unidos a la 
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estructura, en este caso el estroncio [82]. Entre 1200 -1500 cm-1 se presentan las bandas 
relacionadas con estiramientos de los silanoles aislados.[83] 
Figura 3-8: Espectro Raman de los catalizadores (a) SrO/MCM-41 (9%) y (b) SrO/MCM-
41 (16%). 
  
 
4. Evaluación catalítica 
En este capítulo se presentan algunos parámetros que influyen en la reacción de 
transesterificación, entre ellos la evaluación que se realizó sobre las condiciones de 
reacción y su efecto en los resultados obtenidos en la conversión hacia componentes del 
biodiesel. Otros estudios que se evaluaron fueron el comportamiento en la 
transformación de monoglicéridos y diglicéridos en la transesterificación y el efecto del 
tiempo de reacción en la conversión de los triglicéridos a otros productos (metilésteres, 
glicerol, mono-, y diglicéridos); y por último se planteó un posible mecanismo de la 
reacción de transesterificación. 
4.1 Efecto de las condiciones reacción en la 
transesterificación. 
El proceso de transesterificación consiste en tres pasos de reacción, los cuales son 
reversibles. En primer lugar, los triglicéridos presentes en el aceite transformados a 
diglicéridos, en el segundo paso se da la conversión de diglicéridos a monoglicéridos, y 
en el último paso los triglicéridos no transformados a di- y monoglicéridos se convierten 
en glicerol. Cada uno de esos pasos produce una molécula de metiléster [7]. La reacción 
se produce a través de un ataque nucleofílico del metóxido formado por el alcohol, del 
cual, se cree es el responsable de los sitios activos en los grupos carbonilo de los 
glicéridos.  
La transesterificación depende en gran medida de la proporción metanol: aceite, en 
donde el exceso de alcohol con respecto a la relación estequiométrica alcohol: aceite del 
medio, contribuye favorablemente en la formación de componentes de biodiesel [20]. Así 
mismo, el exceso de alcohol en la reacción permite el rompimiento de los enlaces 
constituidos por los ácidos grasos, generando la formación de metilésteres y glicerol; 
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además, mejora la velocidad de reacción, esencialmente cuando se usan catalizadores 
heterogéneos.  
Un estudio realizado recientemente con triacetina evaluó la posibilidad de que la 
hidrofobicidad de la superficie del catalizador puede ser un factor importante en la 
selectividad de los productos provenientes de la reacción de transesterificación [84]. 
En el sistema de catálisis heterogénea, la mezcla de reacción consiste en tres fases 
(aceite: metanol: catalizador); el metóxido que se formó en la adsorción del metanol en la 
superficie del catalizador y la reacción de transesterificación se convierte en transferencia 
de masa acumulada. El conocimiento cinético de cómo los catalizadores heterogéneos 
afectan la reacción de transesterificación es actualmente muy limitada; sin embargo, se 
ha reportado que en presencia de bases sólidas, la reacción implica la participación 
activa de la especie metóxido y la eficiencia del catalizador se da dependiendo de la 
formación de este anión [20]. 
El catalizador, que en este caso es un catalizador heterogéneo básico de SrO soportado 
sobre una sílica mesoporosa del tipo MCM-41, es partícipe de un papel muy importante 
en la reacción, ya que es el responsable de proporcionar sitios activos y una mayor área 
superficial para que se pueda generar mayor conversión y selectividad en la reacción 
hacia la producción de metilésteres además, de dar participación del ión metóxido 
proveniente del alcohol dentro de la reacción. En este caso se empleó un 3% de cada 
uno de los catalizadores, ya que en algunas investigaciones realizadas con trioleína y 
aceite de soya, se sugiere el uso de 0,5-3 % de catalizador en la reacción [9, 26], ahora 
bien; tomando el estudio realizado por  Liu y otros [26] sobre catalizadores de SrO 
estudiados en la transesterificación de aceite de soya, se sigue que el porcentaje más 
apropiado para esta reacción es del 3%, generando una mayor  conversión y selectividad 
hacia metilésteres. 
Otro aspecto importante que hay que tener en cuenta en la reacción de 
transesterificación es la temperatura; la escogida en este trabajo fue a 60 °C, aunque 
estudios realizados por algunos autores [3, 9, 26], los cuales trabajaron entre 55 °C y 70 
°C, obtuvieron resultados óptimos a 60° C, ya que a esta condiciones los tiempos de 
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reacción disminuyen y se obtienen buenos resultados en conversión y selectividad hacia 
productos del biodiesel. 
 
4.2 Comportamiento de la transformación de la trioleína 
a mono-, di y triglicéridos en relación con el tiempo 
de reacción. 
La reacción de transesterificación de la trioleína con metanol se trabajó con una relación 
molar 12:1 (Metanol: trioleína), a 60°C y 3% de catalizador. Se evaluó el comportamiento 
de la transformación de trioleína a mono- y diglicéridos, en relación con el tiempo de 
reacción; de igual forma, el comportamiento de cada uno de los catalizadores estudiados. 
En la Figura 4-1 se muestra el comportamiento que se presentó con los catalizadores 
SrO/MCM-41 (9%), SrO/MCM-41 (16%) y SrO,  durante la reacción de la trioleína con el 
metanol. Los datos se encuentran reportados en la Tabla 4-1.  
 
Tabla 4-1: Cambio en la concentración (mM) en relación con el tiempo, con una relación 
molar 12:1 (Metanol: Trioleína), a 60°C y 3 (%) de catalizadores SrO/MCM-41 (9%), 
SrO/MCM-41 (16%) y SrO. 
Tiempo 
Concentración (mM) 
SrO/MCM-41 (9%) SrO/MCM-41 (16%) SrO 
Mono- Di- Tri- Mono- Di- Tri- Mono- Di- Tri- 
 (X 10-4) (X 10-3) (X 10-4) (X 10-4) (X 10-3) (X 10-4)  (X 10-4) (X 10-4) (X 10-5) 
0               -                 -   40,20               -                 -   40,20               -                 -   402,00 
5 6,24 2,09 2,35 4,64 2,34 6,91 1,30 0,81 22,30 
12 5,82 2,71 1,53 5,32 2,63 5,00 1,79 0,54 2,52 
19 5,40 3,03 8,85 6,33 2,90 4,60 6,80 1,37 0,20 
24 5,01 2,99 4,93 7,20 3,08 4,47 8,26 2,09 0,14 
36 4,92 2,43 3,67 6,76 2,70 4,02 5,87 2,82 0,063 
46 4,03 1,75 8,58 6,32 2,26 3,81 3,65 1,23 0,033 
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Figura 4-1: Concentración (mM) de mono-, di- y triglicéridos en relación con el tiempo de 
reacción de los  catalizadores (a) SrO/MCM-41 (9%), (b) SrO/MCM-41 (16%) y (c) SrO. 
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La separación y cuantificación de cada una de las fracciones obtenidas en la reacción de 
la trioleína con el metanol, se hizo por cromatografía  HPLC. La información reportada 
por los cromatogramas se encuentra en el Anexo B. 
En la Figura 4-1 (a) se observa el comportamiento que se obtuvo del catalizador 
SrO/MCM-41 (9%) en la reacción de transesterificación. En primera medida se muestra 
un decrecimiento paulatino que presentan los triglicéridos transformados a otros 
productos en la reacción, también es evidente que a medida que transcurre el tiempo se 
da una mayor transformación de triglicéridos a diglicéridos (dioleína) y monoglicéridos 
(monoleína). No se presenta una alta transformación de triglicéridos a monoglicéridos 
(monoleína) durante la reacción en relación con el tiempo.  
El comportamiento que muestra el catalizador SrO/MCM-41 (16%) que se observa en la 
Figura 4-1 (b), es similar al anterior, presentando algunas diferencias con respecto a 
transformación de los triglicéridos a otros productos, ya que estos son consumidos más 
rápidamente durante la reacción, lo cual ocurre en un tiempo de 5 h, donde los 
triglicéridos han sido transformados a mono- y diglicéridos. Así mismo, es claro que se 
presenta una alta producción de diglicéridos (dioleína), y en una menor proporción de 
monoglicéridos (monoleína). 
En cuando al catalizador SrO, empleado como referencia de la reacción, presenta un 
comportamiento similar a los dos anteriores, con la diferencia en que la transformación 
de triglicéridos a otros productos es completa, generando una baja producción de 
diglicéridos y monoglicéridos en la reacción. Esto indica que es posible que se haya 
presentado una mayor conversión hacia metilésteres con este catalizador. Esta 
producción no se observa dentro de las gráficas, ya que no fue posible cuantificar los 
metilésteres producidos durante el ensayo. De la misma manera; algunos autores [85] 
reportan este mismo comportamiento en la reacción de transesterificación, en este caso 
de la trioleína con el metanol. 
Los comportamientos que se presentaron en la reacción de la trioleína con metanol 
tienen que ver con el catalizador empleado en la reacción. En el caso del SrO es claro 
que el óxido alcalinotérreo es un catalizador altamente activo, el cual presenta mayor 
número de sitios de básicos de Lewis en su superficie y  mayor actividad dentro de la 
reacción, ayudando a formar un mayor número de aniones metóxido. En cuanto a los 
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catalizadores soportados de SrO, es claro que presentan mayor área superficial que el 
SrO, sin embargo, dependiendo de la carga suministrada al soporte hacen que uno de 
ellos sea más activo catalíticamente que el otro, caso que se presenta con el SrO/MCM-
41 (16%) con respecto al catalizador SrO/MCM-41 (9%), ya que el catalizador que 
presenta más carga genera un mejor comportamiento en la transformación de 
triglicéridos a  diglicéridos y monoglicéridos, y finalmente a glicerol. Dándose en mayor 
proporción la formación de metilésteres. Por demás, el comportamiento ilustrado en las 
gráficas de la Figura 4-1 destaca que la reacción de transesterificación es una reacción 
compleja de mecanismo consecutivo. 
 
4.3 Efecto del tiempo de reacción en la conversión de 
triglicéridos a componentes del biodiesel. 
En la Figura 4-2 se observa la conversión que se obtuvo de triglicéridos a otros 
componentes del biodiesel (diglicéridos, monoglicéridos, glicerol y metilésteres). Los 
datos se reportan en la tabla 4-2. 
Tabla 4-2: Conversión de mmoles de triglicéridos a monoglicéridos y diglicéridos. 
Tiempo/h 
Conversión (%X) 
SrO 
SrO/MCM-41 
(9%) 
SrO/MCM-41 
(16%) 
5 94,5 41,4 79,7 
12 99,4 62,1 87,6 
19 100,0 78,0 88,5 
24 100,0 87,7 88,9 
36 100,0 90,9 90,0 
46 100,0 97,9 90,5 
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Es evidente el comportamiento que se dió en los dos catalizadores estudiados, en el cual 
se mostró un incremento de la conversión con relación al tiempo de reacción.  El 
catalizador SrO/MCM-41 (9%)  presentó una conversión baja con respeto al tiempo, en 
donde la conversión más alta de dio después de 46h de reacción, lo cual supone que en 
el catalizador no se generaron suficientes sitios activos básicos en la superficie del 
catalizador que ayudara en la formación de aniones metóxido, los cuales mejorarían la 
velocidad de reacción. El catalizador SrO/MCM-41 (16%) presenta una mejor conversión, 
alrededor del 90%, lo cual indica que la carga utilizada en este catalizador es el más 
adecuado para formar un mayor número de sitios activos dentro del catalizador e 
incrementar la velocidad de reacción.  El SrO presenta la mejor conversión de 
triglicéridos a diglicéridos y monoglicéridos, presentando una  conversión del 94,5% 
después de 5 horas de reacción. Según lo reportado por Liu y otros [26],  la reacción de 
transesterificación del aceite de soya con un catalizador de SrO al 3%, con una relación 
molar 12:1 (alcohol: aceite)  a 65°C, se generó una conversión del 95% después de 30 
min de reacción. Los datos obtenidos en este trabajo se corroboran con lo reportado en 
bibliografía. 
 
Figura 4-2: Conversión de triglicéridos a mono- y di- en la reacción de transesterificación. 
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4.4 Posible mecanismo de reacción 
El mecanismo de la reacción de la
soportado sobre una sílica mesoporosa del tipo MCM
pasos, los cuales se describen a continuación:
En el primer paso cuando se tiene 
catalizador que es SrO soportado
iones de O2- , mientras que el metanol presente en el medio libera u
formación del ión metóxido, el cual se depositará
(Ecuación 4.1). En este paso se genera una alta actividad catalítica en la reacción de 
transesterificación y una alta basicidad en el catalizador
 
 
En el segundo paso se da un ataque
la trioleína, el cual atraerá un anión metóxido 
formar un intermediario tetraédrico
la trioleína (Ecuación 4.2) [84-85]
 
En el tercer paso el tetraedro formado reacciona con un H
del SrO, este a la vez puede reaccionar con un
formar el anión metóxido (Ecuación 4.3)
 
 trioleina con metanol usando un catalizador de SrO 
-41 se da posiblemente 
 
una mezcla entre catalizador, aceite y alcohol. El 
 sobre la sílica mesoporosa presenta en su superficie 
n H+, esto ayuda a la 
 en la superficie del catalizador
 [26]. 
        
 nucleofilico sobre el carbono del grupo carbonilo de 
depositado en la superficie del SrO 
, donde R1 representa la cadena del grupo alquilo de 
. 
+
 perteneciente a la superficie 
a molécula de metanol para de nuevo 
 [7]. 
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En el último paso se da la reorganización de los resultados obtenidos en el intermedio 
tetraédrico, para dar paso a
(Ecuación 4.4 y 4.5). 
 
 
El ciclo se repite con la formación de un nuevo ión de metóxido que ataca el triglicérido.
 
 
 
 
 la formación de un éster de ácido graso y uno de dioleína 
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(4.3) 
      (4.4) 
(4.5) 
 
  
 
5. Conclusiones y recomendaciones 
5.1 Conclusiones 
 
 Los sólidos del soporte obtenidos en este trabajo, mediante el método de síntesis 
hidrotérmica en presencia de CTAB como director de estructura, que corresponde 
a los materiales  MCM-3a y MCM-3, son compatibles con la MCM-41, desde el 
punto de vista estructural, textural y comportamiento térmico. 
 
 El soporte seleccionado para los catalizadores (MCM-3a) presenta estructura 
hexagonal, grupo P6m, con parámetros de red a0 igual a 4,92 nm, área superficial 
de 726 m2g-1 y volumen de poro de 0,602 cm3g-1. 
 
 Los catalizadores de óxido de estroncio soportados sobre una sílica del tipo 
MCM-41 preparados por el método de impregnación y posterior tratamiento 
térmico, mostraron un comportamiento estable, conservando una fuerte 
interacción entre el SrO y la sílica, lo cual evito la lixiviación de los sitios activos 
en la fase metanolica de la reacción de transesterificación. 
 
 Los resultados obtenidos de los catalizadores de SrO/MCM-41 al 9% y 16% de 
carga de Sr, conservan  características similares a las del soporte (MCM-3a) en 
cuanto a textura y estructura.  
 
 El efecto del soporte (MCM-3a) sobre los catalizadores de SrO/MCM-41 al 9% y 
16% de carga de Sr, provocaron un aumento en el área superficial de cada uno 
de ellos, generando una mayor distribución del óxido de estroncio en la superficie 
y dentro de las cavidades tubulares del soporte, incrementando de esta forma los 
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sitios activos básicos de los catalizadores, haciéndolos más eficaces en la 
reacción de transesterificación. 
 
 El catalizador SrO/MCM-41 (16%) mostró las mejores conversiones de 
triglicéridos hacia otros productos del biodiesel. 
 
 Las condiciones de reacción de la trioleína con metanol escogidas para el análisis 
de actividad catalítica resultaron ser las más adecuadas para obtener los mejores 
resultados  en la transformación de triglicéridos a diglicéridos y monoglicéridos. 
 
 A lo largo de este estudio fue posible obtener catalizadores heterogéneos básicos  
de SrO soportados sobre una sílica del tipo MCM-41, presentando conversiones 
superiores al 90% con el catalizador SrO/MCM-41 (16%), en vía de obtener 
componentes del biodiesel. 
 
 El estudio de los catalizadores sólidos básicos heterogéneos como el SrO 
soportado sobre la sílica del tipo MCM-41, es una vía prometedora para la mejora 
de sistemas catalíticos heterogéneos capaces de llevar la reacción de 
transesterificación a tiempos de reacción más cortos y eficientes. 
 
 
5.2 Recomendaciones 
 Las condiciones de reacción de transesterificación con este tipo de catalizadores 
ha sido poco estudiada, sería conveniente plantear nuevas condiciones de 
reacción y métodos para evaluar la producción cuantitativa de metilesteres y 
glicerol dentro de la reacción de transesterificación. 
 En la caracterización de los catalizadores sería importante determinar 
cuantitativamente por el método de molécula sonda los sitios activos básicos 
dentro del catalizador, esto para poder determinar que tan buena es la 
distribución dentro del mismo y su actividad catalítica (TON y TOF). 
  
 
A. Anexo: Preparación y 
estandarización de la solución de 
nitrato de estroncio 
Se prepararon algunas soluciones previas para finalmente estandarizar la disolución de 
nitrato de estroncio, la cual se empleó para la impregnación de los catalizadores de SrO 
soportados sobre la sílica mesoestructurada a diferentes concentraciones. 
Preparación de la disolución de nitrato de estroncio 
Se preparó una solución ~2M de nitrato de estroncio siguiendo el procedimiento que se 
menciona a continuación: se pesaron 211,63 g de Sr (NO3)2  y se disolvieron en 250 mL 
de agua desionizada, luego esta solución se estandarizó con una disolución de ácido 
etilendiaminotetraacético (EDTA)  ~0,1M; para determinar su concentración final. Para la 
preparación de la disolución a ~1,0M se tomo una alícuota se la disolución anterior y se 
llevó a un balón de 50,0 mL, se homogenizó y se estandarizó finalmente la muestra con 
una solución de EDTA. 
Preparación del indicador de negro eriocromo T (NET) 
Para preparar el indicador empleado para la estandarización de la disolución de             
Sr (NO3)2  se empleó lo siguiente: se pesaron 0,05 g de negro de eriocromo T y 0,45 g de 
clorhidrato de hidroxilamonio, estos se mezclan y se disuelven finalmente en 10,0 mL de 
etanol. El viraje de este indicador es de rojo azulado a azul violeta. Debe ser empleado 
en disoluciones fuertemente alcalinas. 
Preparación de la solución amortiguadora o buffer a pH 10 
La disolución amortiguadora se preparó de la siguiente forma: Se pesaron 67,5 g de 
NH4Cl y se midieron 570 mL de disolución de amoniaco al 25%, estos dos reactivos se 
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mezclaron y se llevó a un litro de agua. Se realizó un seguimiento con el potenciómetro 
hasta obtener un pH de 10. 
Estandarización de la disolución de nitrato de estroncio (Sr (NO3)2) 
Para la estandarización del Sr  (NO3)2 se toma una alícuota de 20,0 mL de la disolución 
de Sr (NO3)2  con una concentración ~0,1M previamente preparada a partir de la 
disolución de ~2,0 M, a esta se le adiciona 10,0 mL de la disolución amortiguadora y 
unas gotas del indicador NET. Se realiza una valoración directa con una solución de 
EDTA de 0,1030M. Se determinan las concentraciones de nitrato de estroncio que fueron 
empleadas para la impregnación de los catalizadores, los resultados obtenidos fueron de 
1,730 M y 0,989 M. Se utilizó la siguiente ecuación: 
 
MSr2	NO
3P   =   QEDTA  × MEDTAP QSr2	NO
3H                             (Anexo A.1) 
Donde: 
MSr2	NO
3P  : Concentración de nitrato de estroncio. 
QEDTA  : Volumen gastado de EDTA en la titulación. 
MEDTAP : Concentración de EDTA. 
QSr2	NO
3: Volumen de nitrato de estroncio empleado para la titulación. 
 
 
 
 
 
 
  
 
B. Anexo: Datos obtenidos de los 
cromatogramas acerca de los mono-, 
di- y triglicéridos  
Curvas de calibración 
Se realizaron curvas de calibración de mono-, di y trioleína; a cada uno de las curvas se 
les aplico la ecuación de la recta, esto para obtener las concentraciones de mono-, di-, y 
triglicéridos que se transformaron durante la reacción de transesterificación de la 
trioleína, empleando como catalizador SrO/MCM-41 a diferentes concentraciones (9% y 
16%). 
 Los datos correspondientes de cada una de las curvas fueron los siguientes: 
• Monoglicérido: Concentración (mmol/L)= 3,280 X 1013 * área, donde R2 = 0,975 
• Diglicéridos:  Concentración (mmol/L) = 5,330 X 1013  * área , donde R2 = 0,976 
• Triglicéridos: Concentración (mmol/L) = 5,053 X 1013 * área , donde R2 = 0,976 
 
Datos obtenidos de los cromatogramas en HPLC de los catalizadores 
Se realizó el seguimiento de la reacción de transesterificación a diferentes tiempos, 
utilizando los catalizadores SrO/MCM-41 (9%) y  SrO/MCM-41 (16%), y como blanco de 
la reacción se empleo SrO. A continuación se muestra los datos obtenidos en cada uno 
de los cromatogramas, lo cual permitió cuantificar la concentración de mono- y 
diglicéridos transformados durante la reacción. 
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Tabla B-1: Datos obtenidos de los cromatogramas para la transformación de 
monoglicéridos 
Tiempo (h) Monoglicéridos 
SrO/MCM-41 
(9%) 
Área mmol (X 10-7) X1  (X 10
-6) X2  (X 10
-5) X3  (X 10
-3) mM  (X 10-4) 
5 13098123 3,99 8,03 6,17 5,56 6,24 
12 12069448 3,68 7,40 5,69 5,12 5,81 
19 11712698 3,37 6,78 5,22 4,69 5,40 
24 10157158 3,10 6,22 4,79 4,31 5,01 
36 9853828 3,00 6,04 4,64 4,18 4,92 
46 7983750 2,43 4,89 3,76 3,39 4,03 
SrO/MCM-41 
(16%) 
Área mmol (X 10-7) X1  (X 10
-6) X2  (X 10
-5) X3  (X 10
-3) mM  (X 10-4) 
5 9732257 2,97 5,96 4,59 4,13 4,64 
12 11041022 3,37 6,76 5,20 4,68 5,32 
19 12987321 3,96 7,96 6,12 5,51 6,33 
24 14589887 4,45 8,94 6,88 6,19 7,19 
36 13548308 4,13 8,30 6,39 5,74 6,76 
46 12510440 3,81 7,67 5,90 5,31 6,31 
SrO Área mmol (X 10-7) X1  (X 10
-6) X2  (X 10
-5) X3  (X 10
-3) mM  (X 10-4) 
5 2735414 0,83 1,68 1,29 1,16 1,30 
12 3704898 1,13 2,27 1,75 1,57 1,79 
19 13938314 4,25 8,54 6,57 5,91 6,80 
24 16736048 5,10 10,26 7,89 7,10 8,25 
36 11766282 3,59 7,21 5,55 4,99 5,87 
46 7230036 2,20 4,43 3,41 3,07 3,65 
 
 
V. =  mmolmono   ×    +,1+,+,+,++ mL                  (Anexo B.1) 
V,  =  V. ×   +,.+++,+.-+ mL              (Anexo B.2) 
V-  =  V,  ×   X,+++,.++ mL              (Anexo B.3) 
Conc. mono 	mM
 =  V- 9,0 mL              (Anexo B.4) 
 
 
Anexo B.  Datos obtenidos de los cromatogramas acerca de los mono-, di- y 
triglicéridos 
 
71 
 
Tabla B-2: Datos obtenidos de los cromatogramas para la transformación de diglicéridos 
 
Tiempo (h) Diglicéridos 
SrO/MCM-41 
(9%) 
Área mmol (X 10-6) X1  (X 10
-5) X2  (X 10
-4) X3  (X 10
-2) mM  (X 10-3) 
5 71094390 1,33 2,68 2,06 1,85 2,08 
12 91310605 1,71 3,44 2,64 2,38 2,71 
19 101073598 1,90 3,81 2,93 2,63 3,03 
24 98536641 1,85 3,71 2,86 2,57 2,99 
36 79037262 1,48 2,98 2,29 2,06 2,43 
46 56200338 1,05 2,12 1,63 1,47 1,75 
SrO/MCM-41 
(16%) 
Área mmol (X 10-6) X1  (X 10
-5) X2  (X 10
-4) X3  (X 10
-2) mM  (X 10-3) 
5 79625631 1,49 3,00 2,31 2,08 2,33 
12 88536816 1,66 3,34 2,57 2,31 2,63 
19 96534710 1,81 3,65 2,80 2,52 2,90 
24 101566162 1,90 3,83 2,94 2,65 3,08 
36 87894247 1,65 3,31 2,55 2,29 2,70 
46 72613964 1,36 2,74 2,11 1,89 2,26 
SrO Área mmol (X 10-8) X1  (X 10
-6) X2  (X 10
-5) X3  (X 10
-3) mM  (X 10-4) 
5 2775254 5,20 1,04 0,80 0,72 0,81 
12 1807322 3,39 0,68 0,52 0,47 0,54 
19 4577026 8,59 1,72 1,33 1,19 1,37 
24 6875032 12,90 2,59 1,99 1,79 2,09 
36 9180814 17,22 3,46 2,66 2,39 2,82 
46 3957931 7,42 1,49 1,15 1,03 1,23 
 
 
V. =  mmoldi   ×    +,1+,+,+,++ mL                   (Anexo B.5) 
V,  =  V. ×   +,.+++,+.-+ mL              (Anexo B.6) 
V-  =  V,  ×   X,+++,.++ mL              (Anexo B.7) 
Conc. di 	mM
 =  V- 9,0 mL              (Anexo B.8) 
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Tabla B-3: Datos obtenidos de los cromatogramas para la transformación de triglicéridos 
 
Tiempo (h) Triglicéridos 
SrO/MCM-41 
(9%) 
Área mmol (X 10-7) X1  (X 10
-6) X2  (X 10
-5) X3  (X 10
-3) mM  (X 10-4) 
5 76103062 15,06 30,27 23,28 20,95 23,54 
12 48745000 9,64 19,39 14,91 13,42 15,25 
19 27960540 5,53 11,12 8,55 7,69 8,85 
24 15411791 3,05 6,13 4,71 4,24 4,93 
36 11336199 2,24 4,51 3,47 3,12 3,67 
46 2618353 0,52 1,04 0,80 0,72 0,86 
SrO/MCM-41 
(16%) 
Área mmol (X 10-7) X1  (X 10
-6) X2  (X 10
-5) X3  (X 10
-3) mM  (X 10-4) 
5 26327631 5,21 10,47 8,05 7,24 8,14 
12 15965228 3,16 6,35 4,88 4,39 4,99 
19 14549071 2,88 5,79 4,45 4,00 4,6 
24 13963804 2,76 5,55 4,27 3,84 4,47 
36 12411789 2,45 4,93 3,80 3,42 4,02 
46 11623897 2,30 4,62 3,56 3,20 3,81 
SrO Área mmol (X 10-9) X1  (X 10
-8) X2  (X 10
-7) X3  (X 10
-5) mM  (X 10-6) 
5 7204528 142,60 286,50 220,40 198,40 222,89 
12 805171 15,93 32,02 24,63 22,17 25,29 
19 62763 1,24 2,49 1,92 1,72 1,98 
24 45118 0,89 1,79 1,38 1,24 1,44 
36 19405 0,38 0,77 0,59 0,53 0,63 
46 10231 0,20 0,41 0,31 0,28 0,33 
 
 
V. =  mmoltri   ×    +,1+,+,+,++ mL                  (Anexo B.9) 
V,  =  V. ×   +,.+++,+.-+ mL            (Anexo B.10) 
V-  =  V,  ×   X,+++,.++ mL            (Anexo B.11) 
Conc. tri 	mM
 =  V- 9,0 mL            (Anexo B.12) 
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